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SAMEVATTI NG
Industrieel bruikbare kristallyne silwerasied is
her ha a Iba ar in 'n vryv Loe Iende kristnlvorm vanuit 'n ammoniaka-
liese-medium gesintetiseer deur van natriumkarboksiemetiel-
sellulose as 'n cppe r vt ak-a kt Iewe bymiddel gebruik te maak.
Die s i lve ras ied wa t verkry is, is deur midde 1 van
X-strnaldiffraksie geidentifiseer. Die suiwerheid daar-
van is met 'n gemodifiseerde Heraeus stikstofanaliseerder
bepaal. Termiese e ienskappe naaml ik smel tpunt , term ie se
sensitiwiteit en reaktiwiteit is met differensHHe termiese
analise en termiese stabiliteit met termogravimetriese
analise ondersoek.
Die silwerasied wat berei is, vertoon in teenstelling
met loodas ied besondere chemiese stabili tei t , 5 ilweras ied,
blootgestel aan 'n vogtige atmosfeer, het oor'n periode van
ses maande geen tekens van ontbinding getoon nie, terwyl
loodas ied ocr 'n per iode van vie r maande totaal ontb ind het ,
Silweras ied in teens te 11 ing met loodas ied het tydens bloot-
stell ing aan die atmosfeer chemies stabiel vertoon in die
teenwoord ighe id van 'n meta al 5005 koper en geen korros ie
daarvan tot gevol g ge had nie ,
Die bepaalde kr i stalmodifikas ie van die silweras ied
va t be re i is, vertoon in teenstelling met wat algemeen
aanva ar word, impak- en wr)'wingsensitiwiteitswaardes wat
ver ge l ykb aar is met die van loodasied (98 \ su iwer ) . Die
impaksensitiwiteit is dieselfde en silwerasied is effens
meer wrywingsens Lt Lef as loodasied (98 \ suiwer).
Die ondersoek na die plofeienskappe van s ilwerasied
dui daarop dat silwerasied meer gevoelig ten opsigte van
el ekt riese st imul i as loodas ied is en vinn iger op 'n ve r-
hi tte brugdraad r ea ge e r . Silweras ied het diese Ifde onr-
stekingsvermoe as loodasied en is by uitstek geskik vir
gcbruik in moderne militere elektriese detonators.
SYNOPSIS
Industrially acceptable sil vel' azide is obtainable
in a free flowing c ry s t.a l form by synthesis in an alkaline
medium while using sodium carboxy methyl cellulose as a
surface active agent.
The silver a zide was identified by means of X-ray
diffraction and its purity was determined by means of a
modified Heraeus ni trogen analyzer. Physical properties
namely melting point, thermal sensitivity and reactivity
were examined by means of differential thermal analysis
and thermal stability using thermogravimetric analysis.
The silver a ai.de , unlike the lead azide, exhibited
remarkable chemical stability when subjected to a high
degree of humidity for six months, it showed no change
while lead azide had completely decomposed after only
four months expos ure to the same conditions. Again
silver a zi de , unlike lead azide showed itself to be
chemically stable when exposed to the atmosphere even
in the presence of a metal such 3S copper.
The crys tal modified ~ilver a:ide exhibits, unlike
what is generally accepted, impact and friction sensitivity
values comparable to those of lead a:ide (98 \ pure).
The impact sensi t h'i ty is similar to that of lead a z ide
(98 \ pure) but is slightl)' more friction sensitive.
The investigation into the explosive properties of
silver azide shows it to be more sensitive to electrical
stimuli and react faster on a heated bridgewire than lead
azide. It also exhibits the same ignition properties as
lead a z i de and is there fore ideall)' suited for use in
modern military electric detonators.
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SI L\\YERAS I ED
1 .1 SPRINGSTOWWE
UOOFSTUK 1
'n ALGE.'IENE INLEIDING
1.1.1 INLEIDING
Springstowwe word gekarakteriseer deur 'n vermo~ om
gedurende 'n kort tydinterva 1 chemiese energie vry te stele
Die chemiese energie kan deur intramolekuH!re ontbinding
van -ener gie ryke molekules of intramolekulere oks idasie of
'n kombinasie van hierdie reaks ies verskaf word.
Springstowwe kan in pr Imsre en sekonde re springstowwe
verdeel word. 'n Prim@re springstof is 'n springstof wat
uiters sensitief ten opsigte van hitte en skok is. Hier-
die springstowwe wordmaklik deur normale ont.stekingsbron-
ne soos hitte, elektriese vonk, vlam of meganiese impak ge-
de t oneer , Vir die doel van hierdie ondersoek word detona-
sie gedefinieer as 'n eksotermiese chemiese reaksie wat 50
vinnig voortplant, dat die line!re snelheid van die reak-
siesone deur die ongereageerde materiaal die snelheid van
klank in die ongcreageerde materiaal oerskrv . Prim!re
springstowwe word gebruik om sekond!re spr lng stowe te
inlsieer. Inisi~ring of ontsteking word gedefinieer as
die begin van snelverbrand ing (5 ien verder) of detonas 1e
.,
~.
van 'n springstof. Sekond!re springstowwe is relatief ens en-
sitief ten opsigte van hitte en skok, Hierdie springstow-
we detoneer alleenl ik onder die invloed van 'n e ks tern-a an-
gewende detonas ie of skokgol f. Wanneer sekond!re spring-
stowwe deur 'n vlam ontsteek word, vind verbranding sonder
detonasie pl a as .
Die termochemie van die asiede, wat prim~re spring-
stowe is, is eenvoudig omdat hierdie verbindings slegs
na die elemente waaruit dit saamgestel is ontbind, in teen-
stelling met sekond@re springstowwe wat verskillende ont-
bindingsreaksies kan ondergaan.
(1)
Die detonasie-entalpie van die metaalasiede is dus nume-
•
ries ook die vormings-entalpie (-l\ Hf ) [1].
Om hierdie reaksies te laat pl aasvind moet aktiverings-
energie aan die verbindings verskaf word. Hoe stabieler
die sisteem, des te meer aktiveringsenergie word benodig.
Die asiede is pseudostabiele verbindings ( 2], aangesien
daar binne die molekulhe en atomiese sameste 11 ings, ver-
skillende rangskikkings bestaan wat energeties stabiel kan
weese Wanneer n klein hoeveelheid energie aan die asiede
toegevoeg word, word die molekules in staat gestel om 'n
3.
potens i aa 1ver spe r r in g te bowe te kom en opgebergde energie
vry te stel. Hierdie energie word uiteindelik uitgegee in
die vorm van hitte, onafhanklik van die oorspronklike ini-
sieer impuls soos elektriese energie of meganiese energie
deur wrywing, impak of skok , In teens tell ing met die as iede,
is trini trotolueen (TNT) 'n voorbeeld van 'n meer stabiele ve r -
binding. As die toegevoegde energie in hierdie geval die
akt i veringsenerg ie oorskry, het d it 'n kett ingreaks ie met
spe sifieke reaks ie snelhe id tot gevolg. Ind ien die reaksie-
snelheid in die subsoniese gebied is, word daarna as ver-
branding verwys. Indien die reaksiesnelheid naby die spoed
van klank is, vind sne Iverbr and ing plaas en bo die snelheid
van kl snk , detonasie.
Klein hoevee Ihede prim~re springsto£ word gebruik om
sekond!re spr ings towwe te inis ieer. Vir hierdie doel word
die klein hoeveelhede pr imer e springstowwe in detonators
verwend. 'n Detonator is die element in 'n springsto£ketting
wat 'n eksterne impuls, meganies of elektromagneties, in 'n
detonasie skokgol£ van genoegsame intensiteit om die hoo£-
lading ('n sekond!re springs tot) te ontsteek, omskep. 'n
Detonator word sa anges te ; ui t opeenvolgende springstowwe
van afnemende sensithdteit wat 'n "versterking" van hier-
die eks terne impul s teweeg br ing. Die oorspronk like im-
puIs kan meganies wees in die vorm van 'n slagpen wat '11
wrywingsensitiewe mengsel binnedring en verhi'tting ver-
4 •
oor sank wat tot detonas ie le i. Wr)'wingsens it iewe mengsels
word op loods t If n aa t en tet r as ecn gebasee r , 0 ie oorspronk-
1i ke impuls kan ook e lektromagnet ies wees, waa r 'n e lektrie se-
stroom 'n burgdraad (nichroom) verhi t wat dan as impuls dien
om loodas ied of s i 1werns ied genoegsaam te verwa rm om tot
detonasie annle id ing te gee.
Prim~re en se kondere spr ingstowwe wa t al gemeen in die
springstofindustrie gebruik word, word in Tabel 1 weerge-
gee [ 3 l, Eienskappe van sommigc van hierdie s p r ingstowwe
word in Tabe1 2 weergegee [ 4 ).
1.1.2 KOMMERSleLE EN MILITeRE SPRINGSTOWWE
Alhoewel sommige springstowwe kommersHHe en milit!re
toepassings he t, kan daar onderskeid getre£ word tussen die
vereistes vir die twee gebruike.
1.1.2.1 KOMMERSHfLE SPRINGSTOWWE
Konmer s i e l e springstowwe word algemeen vir grondver-
skui wing in mynbou, padbou en demolis iewerk gebruik.
Buskrui t was die eerste springstof wat gebruik is
[ 5). Dit is egter 'n swak spr ingstof en is nie baie effek-
tief ni e . Verskeie pogings is anngewend om buskruit met
'n kragtiger springstof te vervang vir beide kommersiUe
en mili the gebrui k,
TABEL 1
s.
SPRINGSTOWWE \~AT ALGE~EEN IN DIE SPRINGSTOF-
INDUSTRIE GEBRUIK WORD.
PRnl~RE SPRINGSTOWWE
~1i1 i t!r Kommersieel
Loodas ied Loodas ied
Loodst ifnna t Loodst ifnaat
Dia zodin i trofenol Din :odini trofenol
Tetraseen Kwikfulminaat "
Kwikfulminaa t "
I
SEKOND@RE SPRINGSTO\mE
I
TNT (t r in i trotolueen) TNT
PETN (penta-eri tri tal tetra- PETN
ni traat)
Tetriel (tr ini trofenie 1metiel- Ammonilmmi traat
ni tramien) (f1odder spr ings tof)
EDNA (e t i1eendiamiendi- Nitrogliserien
nitraat) (dinamiet)
RDX (s Lk Io t r iaet ileentr i·
na tramien)
H\fX
Ammoniwnni t raat "
Ammoniump ikraat "
Pikriensuur •
I DNT (dini troto}ueen) •
• Verouderd
lAna 2 EIENSKAPffi VAN mKaE SPRINtST(),'WE [4l.
N3am Kristaldigtheid }\am GcbnJik Octonasicsnclhcid
-3 (m s-I)(g em )
KwikfulmiJ1~"lat 4,43 scnsitiewe primere veroU<hrd digthcid (g cm-3) : 2,0 3,0 ",0
springstof, swak
snclhcid (m s-l)opbcrgings cienskappc . 3500 4250 5000.
-Loodas i ed 4,80 scnsitiewe pr~re in detonators digtheid (g cm-J ) : 2,0 3,0 ·t ,0
springstof, vatbaar
snclheid (m s-l)vir hidrolise : 4070 4630 5180
Loodst i fnant 3,02 prinere springstof, in dctooators digtheid (g cm-J ) : 2,9
scnsitief vir elek-
triese stimJ1i snelheid (m s-l) : 5200
Tetrasecn 1,0S inisieerspringstof in detonators 4000
1Nf 1,65 sekond@rc springstof milit@r en gepers : 6825
kommersicel gcgict : 6640
PETN 1,77 kragtige, sens it iese militer en
sekondere kOlllJlersicel 8300
springsto£
0'
lABEL 2 (VER\'OLG)
----
Tctricl 1,73 kragtige, scko~re mil iter 7850
springstof
MlX 1,82 sekonderc springsto£ bas Is lnd ing in 8180
detonators; be-
standdeel vir
hooflading in
br i sant rond tes
•"IX 1.90 sckondCre springstof mil iter 9124
ADlnen illlnitrna t 1,73 die suiwcr verbinding komponcnt in vastcstof : 1000
word nornnalweg nie flodderspring-
as 'n springstof 00- sto~ vloeistof · 2500
·
skou nie.
Nitrogliscrien 1,591 by 25° C n vlocistof, vonn kOJIInCrsicel deur glas bcgrcns : 1600 - 1900
1,596 by 20° C n sensitiewc spring-
sto£ in die vaste dcur staal begrcns: 7700
toe5 tand
Pikricnswr 1,76 kragtige sensitiewe verouderd gepers · 5270
·
springstof gegiet · 7350
·
'J
8.
In die tweede helfte van die negentiende eeu het
die ontdekking van nitrogl i ser ien 'n groot omwente ling in
die aard van kommersHHe springstowwe meegebring. Nitrogli-
serien is 'n kragt i ger springs tof as buskrui t . Inteenstel-
ling met buskrui t is 'n detonator nodig om ni trogliserien te
on tsteek. 'n Cherniese reaks ie vind plaas waar in ho~ tempe-
rature en 'n groot hoeveelheid gas baie vinnig ontwikkel
word. Die detonas ie is stadig en saam met die gasontwik-
keling vind 'n wegstoot van die omringende materiaal sonder
verpoe ier ing daarvan plaas. Ni trogliserien is 'n kommersi6le
springstof wat nie milit!re toepassings het nie, omdat die
verbinding te sensitief vir onopsetlike ontsteking is en
die stabiliteit van die verbinding gedurende opberging nie
aan mil i Ure vere istes vir springstowwe voldoen n ie . (Sien
verder) •
In verdere ontwikkelings is ammoniumni traat as hoof-
komponent in kommersHHe springstowwe, soos flodderspring-
stowwe, gebruik.
Kommersi~le springstowwe moet veilig wees vir hantering
en gebruik. Hierdie springstowwe het ocr die algemeen lae
detonas iesne Ihede en 'n rakleeftyd van ses maande word daar-
voor \'oorgcskryf [ 6 I,
9.
1. 1. 2.2 ~tILIT~RE 5PRINGSTOWWE
Mili tere spr ingstowwe word algemeen gebruik vir die
vulling van brisantrondtes waar verpoeiering, of fragmen-
tas ie I van die omr ingende rna ter iaal verlang word.
Mil i tere sp r ingstowwe word aan 'n verskeidenhe id sti-
muli gedurende opberging en hantering blootges tel, waar-
van termiese en meganiese sko k die belangrikste is. Hier-
die springstowwe moet chemics stabiele verbindings wees
waarvoor 'n rakleeftyd van tien jaar en langer onder milit!re
opbergingstoestande voorgeskryf word ( 71.
~1il i t!re spr ingstowwe moet ekstreme var ias ies in
temperatuur en humiditeit kan weerstaan en mag geensins
beInvloed word deur die materiaal van behouering nie.
5005 genoem kan baie sensitiewe springstofverbindings
5005 nitrogliserien nie in milit!re wapensisteme gebruik
word ni e , omdat die gevaar van vroee inisH~ring van die
ploflading as gevolg van terugslag tydens die a£vuur van
"n brisantrondte bestaan.
1 .2 PRIMeRE 5PRINGSTOWWE
1. 2. 1 GESKI EDEN IS
Die era van primhe springstowwe dateer t e rug na
die sewentiende eeu toe die kwiksout van knalsuur deur
10.
Kuncke1 ontdek is [ 8 ). In die j aar 1799 is kwikfulminaa t
deur Hova rd heron t de k [8, 9) toe hy die spr ings tofe ienskappe
van hierdie verb inding gekarakter iseer het. 0 I e eerste kw ik-
fulminaat detonator is deur Alfred Nobel beskryf [10]. ~tet
die ui tvindin g he t h)' di t moontlik gemaak om s ne 1verbranding
op 'n gekontro leerde wyse in detonas ie to verander. Di twas
waarskynlik Alfred Nobel se grootste ontdekking. Kwikful-
minaat was die eerste prim@re springstof en is vir baie
jare as 'n ontsteker gebruik.
Buskrui t is voor die ontdekking van kwikfulminaat ge-
bruik vir die ontsteking van sekcndsre springstowwe (11).
1.2.2 KWIKFULMINAAT (Hg(ONC)2)
Kwikfulminaat is die kwiksout van knalsuur. Knal-
suur, C ::NOH [12], is alleenlik in oplossing bekend en
is nooit in suiwer toestand geisoleer nie [13J.
Kwikfulminaat word gepresipi teer deur behandeling
van 'n kwikni traatoplossing met alkohol en salpetersuur.
Kwikfulminaat is nie higroskopies nie, maar neig om
in die teenwoordigheid van water met metale te reageer.
'n Kombinasie van kwikfulminaat en altuninium lei tot kor-
rosie en volledige disintegrasie van die aluminium na
altuniniumtrioks ied (AL203) (14). Daarom is lew ikfulminaa t
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in koperhulse gebruik.
Kwikfulminaa t ondergaan merkbare termiese ontbinding
by 50 0 C. Verskeie korrosiewe ontbindingsprodukte word
gevorm wanncer kwikfulminaat ontbind wat korrosie van ge-
weer en kanonlope tot gevol g he t , Dit is hoofsaaklik die
redes waarom kwikfulminaat nie meer in gebruik is nie .
1.2.3 LOODASIED (Pb (N3) 2)
Gedurende 1890 is hi dra s cesuur , HN3, deur Curtius
[15] berei en een jaar later is die loodsout van hierdie
swak suur , loodas ied, gesintetiseer. Navors ing deur
W~hler (15] in 1907 het tot die gebruik van loodasied in
die springstofindustrie gelei. Tydens hierdie studie is
die aandag reeds op die ui tstekende ontstekingseienskappe
van swaar-metaalsoute van h I dr asoesuur gevestig. Dit het
egter 'n aantal j aar geneem voordat 'n aanvaarbare vervaar-
digingsmetode vir loodasied daargestel is. Di t is geba-
seer op die reaks ie
PbX 2 (aq) + 2NaN3 (aq)-Pb(N3)2 (s) + 2NaX (aq) (2)
waar X •
1.2.3.1 BEREIDING VAN LOODASIED
Daar bes taan vier pol imorfe van loodas ied, naamlik
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al£a-, beta-, gamma- en delta-loodasied. Alfa-loodasied
word kommersieel sowel as milit~r gebruik, omdnt slegs
die vorm re l a t Ie f onsensitief en geskik vir hantering is.
Die beta-vorm is oormatig sensitief gedurende die groei
van kristalle. Di6 kristalle is egter nie ui termatig sen-
sitief wanner hulle geisoleer is nie [161. Gamma- en delta-
loodasied is totaal onstabiele verbindings.
AHa-loodas ied word bere i deur stadige byvoeging van
'n verdunde natriumasiedoplossing by 'n loodasetaat of lood-
ni traatoplos sing terwyl geroer word [17]. 'n Kolloidale
vorm van alfa-loodasied word berei deur die vermenging
van gekonscntreerde natriumasied- en loodasetaat- of lood-
ni traatoplossings [ 17]. 'n Amorfe vorm van loodas ied wat
'n bindmiddel bevat en uit ronde aggregate bestaan, kan
berei word deur die byvoeging van natriumasied by 'n oplos-
sing van loodni traat en dekstrien in 'n alkaliese medium
[ 17]. Hierdie vorm word gedekstrineerde loodasied genoem.
Die verskillende modifikasies van loodasied word na presipi-
tasie deeglik met water gewas om van aUe spore van suur cnt.-
s Lae te raak.
Suiwer alfa-loodasied bestaan uit kleurlose kristalle,>
ter~'Yl gedekstrineerde loodasied aggregate geel van kleur
is. Loodasied is onoplosbaar in die meeste oplosmiddels,
is goed oplosbaa r in asynsuur, swakker in ammoniumasetaat
••
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en onoplosbaar in ammoniakoplossing [17). Die kristal-
Iyne en kolloidale voras van Ioodasied is nie higroskopies
nie, terwyl gedekstrineerde loodasied effens higroskopies
is weens die teenwoordigheid van dekstrien.
Loodasied is minder sensitief ten opsigte van termiese
en meganiese skok as kwikfulm inaa t (18). Aanges ien gedek-
strineerde loodasied uit aggregate bes taan , is dit en min-
der sensitiewe vorm as kristallyne loodasied [' 7). Kollolda-
Le loodasied vertoon dieselfde mate van sensitiwiteit as
kristallyne loodas ied.
Weens die higroskopisiteit van die veiliger gedekstri-
neerde loodas ied, is die nuut s te ontwikkeling in die ver-
vaardiging van Ioodasied die vervaardiging van dekstrien-
vrye gedesensi t iseerde loodas ied. Sodanige Loodas ied ver-
toon dieselfde sensitiwiteit en werkverrigting as gedekstri-
neerde loodas Led , kan in verskeie grade van suiwerheid be-
rei word en absorbeer feitlik geen vog nie ['5 J.
, .2.3.2 HIDROLISE VAN LOODASIED IN DIE TEENWOORDIGHEID
VAN KOPER
Die grootste nadeel van loodasied is die gcmak waar-
mee hierdie verb inding hidrol iseer.
Loodasied reageer met vog met of sonder koolstofdiok-
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sied, om hidrasoesuur vry te stel [19). Wanneer koper of
kope rbeva t tende allooie aan hidrasoesuur blootgestel word,
vind korrosie plaas en plofbare produkte word op die metaal-
oppervlaktes gevorm. Daar word gewoonlik na hierdie ver-
bindings as "koperas ied" vervys , maar daar be s t aan ten
minste sewe kristallyne verbindings vat s6 bekend staan
l '9). Die teenwoordigheid van "koperasied" is ongewens
weens die onvoorspelbare springstofgedrag van die mengsel.
Die reaksievergelyking vir hidrolise in die afwesigheid
van koolstofdioksied is :
(3)
Die verge lyking v ir die reaks ie van loodas ied met water
in die teenwoordigheid van koolstofdioksied (in die water)
is
3Pb(N 3)2 (s) + 4H 20 (l) + 2C02 (g)
Pb 3(OH)2(C03)2 (s) + 6HN 3 (g)
-
--
(4 )
Koperasiedvorming geskied volgens die volgende redoksrcak-
sie :
2Cu (s) + SHN) (g) - 2CuN 3 (5) + NH 3 (g) + N2 (g) (5)
Koper(l)asied 5005 in (5) gevorm is die Dlees sensitiewe
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vorm van die "koperasied" verbindings, maar is onstabiel
[19] deurdat dit vinnig oksideer om koper(ll)asied en
ander basiese kcpe r (l I )asied- soute te vorm :
Monobasiese koper(lI)asied, kan afhangende van die
hidraso~suur-konsentrasie,hidroliseer om di-, tri- t of
okta-basiese koper (I I )asied te vorm. Hierdie verbindings
het almal verskillende springstofeienskappe en grade van
ontstekingsens it iwi tei t ,
Eksperimente 1 e resul tate het getoon da t "koperasied"
ten opsigte van me ganiese skok nie meer sensi t ief as lood-
as IedTs nie, maar weI meer sensitief ten opsigte van elek-
triese skok [20]. Koperasied is hitte-sensi tief met ent-
p Ioffingstempera t.u re so laag as 1800 C [19 J.
As gevolg van die gema k waarmee loodas ied hidrolise
ondergaan kan di t nie in koperhulse gebruik word nie t maar
aUeen in vlekvrye staal of aluminiumhulse. Die gebruik
van kopertoerus t ing in die omgewing waar I oodas ied hanteer
word, word weens moontlike kontaminas ie ook nie toegelaat
nie.
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1.2.4 SILWERA.SIED (AgN 3)
Van a1 die as iede bekend is loodasied die asiedver-
binding wa t die meeste in die spr ingstofindus t rie as 'n
p r imere springstof gebruik word. Silweras ied is die enig-
ste ander bekende asied wat ook geskikte eienskappe besit
vir industrHHe toepassings.
Curtius het in 1890 silweras ied vanui t hi dr a sossuur
en 'n silwerni traa toplossing berei (21 J. Verskeie ander
bereidingsmetodes het hierna gevolg maar nie een metode
was geskik vir die herhaalbare bereiding van s ilwerasied
in 'n vryvloeiende kristallyne vorm nie (sien paragraaf
1 .2.5). In aIle bereidingsmetodes word da ar van 'n oplos-
bare silwersout en natriumas ied gebruik gemaak. Die be-
reiding kan met behulp van die volgende vergelyking ge-
illustreer word
AgX (aq) + NaN 3 (aq) ~ AgN 3 (s) + NaX (aq)
waar X • NO;
(8)
Volgens gepubliseerde bereidingsmetodes word silwer-
asied in 'n watermedium (neutrale pH), in 'n baie fyn kristal-
i yne vorm met swak vryvloeiende eienskappe verkry. Die
rede hiervoor Ie onder andere in die lae oplosbaar-
heid van silwerasied in water (0, 001 - 0,008 g dm- 3) [ 22,
1 7.
23,24) (sien paragraaf 1.2.5).
As gevolg van hanteringsprobleme met die fyn produk
is pogings aangewend om silwerasied in 'n growwe, korrel-
r i ge en vryvloeiende vorm te be re i . Williams en Peyton
(25) het in die v r oee vyftiger jare'n proses ontwikkel
vir die bereiding van silwerasied deur die neutralisering
van 'n ammoniakoplossing van silwcrasied met koolstofdiok-
sied. Kort hierna is n ander proses vir die bereiding
van silwerasied ontwikkel (26). Hierdie proses is geba-
seer op die stadige en gelyk t yd i ge byvoeging van natrium-
as ied- en silwerni traatoplos sings by 'n verdunde ammoniak-
oplossing, gevolg deur neutra1isering van die oormaat
ammoniak met verdunde salpetersuur. Aangesien hierdie 'n
tydsame prose 5 is, is daar pogings aangewend om di t te
verkort. 'n Nuwe proses (27) is ontwikkel en dit behels
die vermenging van gekonsentreerde oploss ings s i1werni traae ,
ammoniak en na t r i umas ied. Die reaksiemengse1 word verhi t
om ammoniak af te dryf en 5 i1weras ied te pres ip i teer. Die
volgende reaksies is ter sprake :
Silwerasied krist.alliseer hiervolgens in naaldvormige of
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dun plaatvormige kristnlle.
Naald- of plaatvormige kristal1e kan by uitsondering
gebruik word. Alhoewel bogenoemde metodes 'n produk lewer
wat tot n mate vryv roefend is, is daar met hierdie onder-
seek gepoog om 'n vinnige en herhaalbare metode te ontwik-
kel om silwerasied meer vryvloeiend te maak deur die
kristalvorm van die produk te verbeter. Daar is in hierdie
ondersoek gepoog om silwerasied in 'It kristalvorm met al-
gemene industri~le toepassings te bereL
1.2.5 KRISTALMODIFIKASIE VIR INDUSTRULE TOEPASSING
Sekere kristalmodifikasies is onaanvaarbaar in kom-
mersine produkte omdat hierdie modifikas ies aan die kristal-
lyne massa n swak voorkoms gee en omdat agglomerate. wat
vloei-eienskappe bemoeilik, gevorm word. Vir die meeste
kommersHHe toepassings word '11 korrelrige of prismatiese
kristalvorm benodig wat maklik uit houers kan vloei, maklik
oor oppervlaktes versprei kan word en nie agglomerate vorm
gedurende opberg in g nie. Naald- of plaatvormige kristall e
kan by ui tsonder ing gebruik word maar hierdie ongewenste
vorme word meestal gevorm. Hierdie probleem word in die
bere iding van 5 i1weras ied waargeneem (sien voorafgaande
paragraaf). Gevol glik moet kr isto Imodifi kas ie s in die
meeste gevalle aangebring word om die gewenste kristallyne
gedrag te verkry. Inteenstelling met die literatuur (28]
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is daar met hierdie ondersoek gevind dat die kristallyne
gedrag van silwerasied weI verbeter kan word met die by-
voeging van 'n oppervlak-aktiewe middel.
Opperviak-aktiewe middels word algemeen vir kristal-
modifikasie gebruik. Anioniese oppervi ak-akt rewe middels
wat gebruik word is alkielsulfate, alkaansulfonate en
ariel-aikieisulfonnte. Kwatern~re ammoniumsoute word as
ka tioniese oppervl ak-aktiewe midde 15 gebruik. Nat rium-
karboksiemet ie I se 11ulose [29] kan in lae konsen tras ies
die kristallyne gedrag van 'n verbinding verander. Natriwn-
karboksicmetieisellulose is 'n halfsintetiese, water-oplos-
bare polimeer waarin CH2COOH-groepe op die glukose-eenhede
van die sellulose ketting deur middel van 'n eterbinding
gesubsti tueer is. Natriumkarboks iemetielsel1u lose reageer
met swaar-metaal S oute om 'n 5 terk, deursigt ige en onoplos-
bare dun laag om elke individuele kristal te vorm.
1 .3 ANORGANIESE ASIEDE
1.3.1 ALG~IENE CHEMIESE EIENSKAPPE VAN DIE ASIEDE
Die anorgan ie se asiede vertoon bui tengewone chemiese
e ienskappe. Die reakt iewe anorganiese as iedc vorm maklik
p lofbare produkte, ten')'l die minder reaktiewe as iede be-
langrike industrilHe chemikaliee en bronne van suiwer stik-
stof is.
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Benevens die ano rgan Ie se as iede se indus t r i~ le bruik-
ba arhe Id as sp r in g s t ovve en ga s ontwlkke Iaar s , vorm die
anorganiese nsiede interessante verbindings omdat hierdie
verbindings chemies en st.ruk t ure el eenvoudig is en poten-
sUHe modelsisterne ui tnaak vir die te or lee van vinnige
r euks i es in va s t e s t ovve .
Die anorganiese asiede knn soos enige ande r industri~le
chemikalie~ gebruik en hanteer word met inagneming van die
onsta bili te i t van hierdie verb indings. Die as iede bly vir
'n onbepaa Idc tyd in 'n s tab i e l e toestand b)' karnertemperatuur
t e nsy dit aan eks t e rne stimuli onderwerp word. Aanwending
van 'n doeltreffende stimulus stel die molekules in staat om
'n potens HHe ene r g ieversperr in g te bowe te korn en opgebergde
energie vry te s t e i . Hierdie energie is in baie gevslle ge-
noeg om naburige bindings te breek en sodoende kettingreaksies
te veroorsaak wa~ tot ontploffings lei.
1.3.2 ASIEDE VAN DIE GROEP IB EN lIB ~fETALE
Asiede van hi erd ie gr ocp meta le is kragt ige spr ing-
stowwe en vertoon verskeie grade van sensitiwi~eit ten
opsigte von cnt.s t ekmg, Twee asiede van hierdie groep
metale naamlik silwerasied en kope ras Ied , is belangrik
in die springstoftegnologie. Silweras 1ed is van belong
as 'n Ims ieer spr ing5tof en kope ras ied as 'n gevaarlike
kontaminant [30).
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1.3.2.1 SILWERASIED
Silwerasied is 'n wit kr i s ta l l yne vas t e stof wat Hg-
gevoelig is. Aangesien die verbinding liggevoelig is, is
die kleur van die produk wat verkry word in baie gevalle
gry s , pers of swa rt weens die vorming van ko 110 idale silwer
metaal (en stikstofgas). Silwerasied is onoplosbaar in
water en organiese oplosmiddels, maar oplosbaar in 'n ammoniak-
oplossing weens die vorming van 'n ammienkompleks. Silwer-
as ied ontbind in s a Ipe t er suur met die vrys te 11 i ng van HN3-
gas gedurende die r eaks ie .
Wanneer silwerasied verhi t word, verkleur die kristal1e
pers by 1500 C en smelt by 251 0 C [20) met die vrystelling
van stikstof en die vorming van silwer metaal. Tydens
vinnige verhi tting ontplof silwerasied by 300 0 C [31] terwyl
'n SO \ ontbinde monster by 305 0 C ontplof (31]. Die graad
van ontbinding he t; klaarblykl ik min invloed op die spring-
s tofgedrag van die verbinding, in teenstell ing met .Loodas ie d
en die sekond!re springstowwe.
1.3.2.2 GROEI VAN KRISTALLE
Verskeie eienskappe van die swaarmetaalas iede, waar-
van die springstofkarakter die belangrikste is, word deur
kristalgroei gekompliseer. Geva re bestnan wanneer groot
kristalle van hierdie verbindings hanteer word. Wanneer
een kr i st al breek word genoeg energie vrygestel om die
?.,
.....
res van so 'n verb inding te detoneer.
Soos reeds gemeld is silwerasied oplosbaar in ammoniak-
oplossings. Kristallisering vind plaas vanuit ammoniakoplos-
sing deur stadige verdnmping van ammoniak f32). Verskillen-
de kristalmorfologiel! kan verkry word deur die konsentrasie
silwerasied te varieer. Dun plaatvormige kristalle word by
hol! konsentras ies verkry, terwyl nnaldvormige kristalle by
lae konsentrns ies verkry word 133].
1 .3.3 KRISTALSTRUKTURE
Die anorganiese asiede kan in terme van hul chemiese
e ienskappe in ver ske ie Hasse gekl assifiseer word. Daar
word onderskei tussen normale asiede, gemengde asiede,
hetero-as iede, as ido-komplekse en organo-metaalas iede
[34J. Strukturee 1 word die as iede in ionie se en kovalente
as iede gegroepeer.
Die metaalas iede word verder in vier groepe onder-
verdeel, naamlik monovalente metaalasiede, divalente metaal-
as iede, metaa las iedhidra te en molekul!re as iede •
In monovalen te me taal as iede vertoon die kr istal-
logra fiese pos is ies van die as iedgroepe sonder ui tsonder-
ing 'n senter van simmetrie. Hierdie asiede vertoon ioniese
karakter behal we vir 'n paar as iedverbindings soos silwer-
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as ied en talli umas ied wat gedee 1telik kcvaLent e karakter
vertoon.
Ai die divalente metaalasiede wat tot op hierdie
s t ad i un bestudeer is, besit nie 'n senter van simmetrie
nie en vertoon kovalente karakter .
Kristalstrukture van die rnetaalasiedhidrate verskil
van die anhidriese vorme deurdat 'n watermolekule in die
kr i s t al ingebou is.
Die asiedgroepe in molekul@re asiedverbindings ver-
toon kovalente karakter met heel ternal verskillende stik-
stof- stiksto£ afs tande.
1 .3.3.1 MONOVALENTE AS IEDE
Die katione van monovalente nie-alkalie-metaalasiede
neig om direkte bindings met gedeeltelik kovalente kar ak-
ter te vorm. Gevolglik is die molekul@re pakking van hier-
die kristalle eftens vervorm ten opsigte van verge Iykbare
groot katione van alkalie-metaalas iede. Hierd ie molekul@re
pakking kan in die struktuur van silweras ied waargeneem
word.
1 .3.3.1.1 SILWERASIED
Silweras ied word onder die monovalente as iede geklas-
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sifiseer. Silwerasied kristnlliseer in die ortorombiese
ruimtegesentreerde Ibam ruimte groep met vIe r molekules
per eenheidsel. Die kristalrooster bestaan uit Ag+ en
N; i one. Die molekules is met 'n versteurde kaliumasied
s truktuur ge r an gs k ik [3S j • Die as iedgroep . is 1 inc!r en
hierdie resul tan t is met behulp van Infrarooi- spektro-
skopiese ondersoeke bevestig
In die geva1 van kaliumas ied word el ke k01 i umioon
deur agt asiedione omring wat ewe ver van mekaar is. Om
die silweratoom in silwerasied se ko6rdinasiegetal van
vier te bevredig, word vier stikstofatome nader aan die
5 ilwerioon get re k en vier stikstofatome afges toot. Oit
het silwer-stiks'tof afstande van 2,56 "en 2,79 'l tot
gevolg.
Die kristalstruktuur van silwerasied word deur die
stereopaar in Figuur 1.1 aangetoon. Hierdie voorgestelde
kristalstruktuur is verkry deur gebruik te maak van die
eenheidselafmetings en struktuurparameters 5005 bepaal
deur Marr en Stanford [361.
1 .3.4 CHEMIESE STABI LITEI! EN VERSOENBAARHE ID VAN SILWER-
ASJEO
Dit is belangrik dat springstowwe in die springstof-
industr ie en vera 1 in die mi Ii tere omgewing. 1ank opge-
berg moet kan word sonder dat die verbindings se chemiese
FIGUUR 1-1: STEREOPAAR VAN VOORGESTElDE KRISTAlSTRUKTUUR VIR SllWERASIED
WAAR: O. SILWER
o • STIKSTOF
I'J
U'l
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en fisiese e i ens kappe verande r .
Uitspraak oor die aanvanr baarhe id van s ilweras ied
as 'n bisieerspringstof word tot 'n greet mate belnvloed
de ur die e ienskappe van loodas ied en die vere i s te swat
da ar-aan ges t e I word. Di~ vereistes is verdedigbaar as
gevol g van die ooreenstcmmende aanwending van die twee
springstowwe en die groot hoeveelheid bes ta ande kennis
aang aande en ondervinding in die gebruik van loodasied.
Die chemiesc eienskappe van loodasied en silwerasied ver-
skil egter in ve r s ke i e belangrike opsigte van mekaa r .
Silweras ied en loodasied is albei termies stabiele
verbindings tot re latiewe hoe temperature (37]. Wanneer
s ilweras ied in 'n wa terige suspensie met aluminium in
kontak kom vind korrosie van die aluminium plaas. Hier-
die reaksie vind vinniger plaas as wat die geval is met
I oodas ied [38). Gedurende die korros ie-reaksie van
silwerasied met aluminium word metalliese silwer as 'n
korrosie-produk gevorm. Studies het getoon dat korrosie
slegs plaasvind wanneer silwerasied en aluminium direk
in kontak met wa ter is. \\'ater wa t as vog in s i lwerasied
teenwoordig mag wees het geen reaksie met die aluminium
tot gevolg gehad nie (38].
Silweras ied is nie versoenbaar met enige swaeldraende
., ..
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verbinding nie (39). Die reaksievergelyking van silwer-
as ied met swae1 kan as vo1g voorgestel word :
K1
2AgN/S) + S (s )~ Ag 2S (s ) + 3N 2 (g)
K2
( 11)
Die rede vir die onversoenbaarheid van silwerasied met
swael is as gevolg van die stabili teit van silwersu1fied
(k?> k2) in vergelyking met ander silwersoute.
In teenstelling met loodasied is silwerasied chemies
stabiel tydens blootstelling aan 'n vogtige atmosfeer,
selfs in die teenwoordigheid van koolsuurgas (39]. 500s
reeds in paragraaf 1.2.3.2 genoem, hidroliseer loodasied
in die teenwoordigheid van koolsuurgas en water om hidra-
soe suur te vorm (,9). Die algemene hidroliseproduk van lood-
as ied is 'n bas iese loodasied sout en hierdie verbinding is
'n swak springstof.
Silweras ied vorm nie-ontp lofbare verb indings wanneer
dit ontbind in stabiliteits-of versoenbaarheidstoetse [38J.
Die grand van ontbinding ",at by silwerasied toegelaat kan
word vecrdat s ilwerasied se werksverrigting as 'n inisieer-
springstof vers Le g is in all e gevalle meer as wnt die ge-
va l is met loodas ied.
As gevolg van die gemak waarmee loodasied hidrolise
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ondergaan, word die gebruik van koper of koperbeva t tende
allooie ",'at met vryge s re lde hf drasoesuur sal reageer, nie
toegelaat ni e , Silwerasied daarenteen ondergaan nie hidro-
liese nie en dit maak die gebruik van koper en geelkoper,
wat goeie masjineerbare materiaal is, moontlik.
1.3.5 CHEMIESE ANALISE
1. 3. 5.1 INLEIDING
Dit is belangrik dat die stikstofinhoud in asiedver-
bindings bepaal moet kan word. Die moontlike analise van
metaalione me t be hulp van atoomabsorpsie-spekt ros kopie is
voor die hand liggend, maar n analitiese fout kan ontstaan
as gevolg van kontaminasie deur verskeie metaalsoute ge-
durende presipi tas ie. 'n Metode waartydens die s'tikstof-
inhoud bepaal word) is dus verkieslik.
In die algemeen is oplossings van asiede nie reaktief
ten opsigte van oksideer- en reduseermiddels by kamertempera-
t uur ni e, Oksidas ie met jodium (40) verloop stadig in die
teenwoordigheid van 'n katalisator, terwyl oksidasie met
permanganaat [41 J verskillende komplekse produkte tot ge-
volg het . Oksidasie met hipochlorigsuur en salpeterigsuur
{42] is vinnig en volledig maar die standaard oplossings
van hierdie reagense is onstab iel. Die reaks ie s van asiede
met seriumsoute (43) in suur oplossings is egter stotglo-
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metries kwantitatief en vinnig en dus geskik om 'n analitiese
metode op te baseer.
Homogene reduks ie van die as iedioon in s t e rk bas isse
met titaniwnione is kompleks. Anunoniak. stikstof en
hidrasien word gedurende hierdie reduksie-reaks ies gevorm.
Heterogene reduksie met aluminium gee diesel£de stoIgio-
metriese probleme asook die vrystelling van waterstof ge-
durende die r e aks ie. Hierdie tipe reaksies is in die al-
gemeen nie geskik om analitiese metodes op te baseer nie.
As gevolg van tekortkominge in verskeie nat chemiese
analitiese metodes vir. at iks t o fbepal Ings , is daar in hier-
die ondersoek 'n studie gemaak van die bepaling van stik-
stofinhoud met behulp van 'n instrumentele metode, waar die
bepaling van stikstof geskied deur gebruik te maak van 'n
verbrandingsmetode wat gebaseer is op die Mert:-metode
[44].
1.3.5.2 K~A~TITATIEWE BEPALING VAN DIE ASIED-IOON
(STIKSTOFINHOUD)
1 .3.5.2.1 SERI UMAMMOSlmfNI TRAAT-~fETODE
Volgens hierdie metode word 'n bekende oormant stan-
daard seriumammoniumnitraatoplossing by die as iedoplos-
sing gevoeg. Die ocraaat seriumammoniumnitraat word met
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standaard ferro-ammoniwnsulfaat of natriumoksalaatoplos-
sing get i treer. Orto-f enatrolien-ferro-ammon iumsulfaa t
word as 'n indikator gebruik. Die reaksie vergelyking is:
Agt\3 + (NH4)2Ce(N03)6~AgN03 + ZNH4N03 + Ce(N0 3 ) 3 + 3/ZN2
(12)
As gevolg van die lae oplosbaarheid van silweras ied was
hierdie metode nie geskik vir die bepaling van die stik·
stofinhoud van silwerasied nie.
, .3.5. Z. 2 HERAEUS STIKSTOFANALISE
. Bepaling van stikstof met behulp van die Heraeus
stikstofanaliseerder is gebaseer op die Mert z-metode
(44) . Die Mertz-metode is van die mees betroubare
metodes vir die bepaling van stikstof. In teenstelling
met die klassieke Kjeldahl-metode, titrasie- en volume-
t r iese metodes maak hierdie metode bepalings tot 0,05 \
stikstof in vastestowwe moontlik.
Die verbinding wat geanaliseer moet word, word
akkuraat in mikrogram afgeweeg en by 1050° C in 'n ver-
brandingskamer verbrand. Om die ontbindingsproses aan
te help, word die verbrandingskamer met 99,998 \ suiwer
suurs to! gevut . Na vol tooi ing van verb rand ing word die
verbrandingsprodukte met behulp van koolstofd ioks ied oar
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koperoksied en gereduseerde kope r gelei. Die koolstof-
dioksied is 99,998 & suiver , en tree as draergas op.
Die gereduseerde koper word deur die suurs t cf geoksideer,
terwy 1 ander verbrandingsprodukte deur die koperoks ied
ui t die drue r gas ve rvyder word. Die en igs te ve rbrandings-
produk wat oorb l y is stikstof. Die koolstofdioks ieddraer
word deur 'n kal iumhidroksied oplossing opgelos en die st ik-
stof word dan vol umetr ies bepaal. Die prose s word in
Figuur 1.2 in 'n blokdiagram saamgevat.
Die oorspronkl ike apparaa tis vir die doe 1 van hier-
die ondersoek en vir toekomst ige gebruik gemodif i seer
deurda t die monster ontvangbuis, verbrandingsbuis en oksidas ie-
buis wa t uit kwartsglas bestaan, met vlekvrye staal vervang
is. Hierdie modif ikas ies is gedoen om te verhoed dat ent-
plofbare-produkte die apparaat beskadig (sien paragraaf
2.2.2.1)
, .:;.6 TERMIESE SENSITIWITEIT EN STABILITEIT
, .:;.6.' TEJU.fIESE ONTBINDING
Vinnige ontbinding of sogenaamde spontane reaksies
(ontploffings) word geinisieer deur toepassing van 'n ge-
skikte st imulus in die vern van hi tte, wrywing. impak,
skok of 'n elektromagnetiese-puls.
FIGUUR ',2: SKEMATIESE VOORSTELLING VAN HERAEUS STIKSTOFANALISE
GAS
VERBRANOINGSKAMER:
AgN 3 ( s ) 105J;;'A9(s)+INz(91
+C02 (g t-DRAER
OKSIDASIEBUIS MET
KOPEROKSIEO
(9S0'C t
REDUKSIEBUIS MET
KOPER
(SSO'C)
STIKSTOFONTVANGSBUIS
MET
KALIUMHIOROKSIEO I
(30'C)
VOLUMETRIESe
BEPALING
VAN STIKSTOF
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Daar word algemeen aanva ar dat reaksies in spring-
stowwe termies van aard is [45]. Die oorsprong van hier-
die reaks i es is by lokale posisies en word warmkolle ge-
noem. 'n Warmkol ontstaan wanneer verskeie reaksies, energie
op 'n kein gebied (0,1 - 10 urn in diameter) in 'n springstof
konsentreer [45]. Termiese on tbinding vind by hierdie warm-
Kolle pl aas . As gevol g van die eksotermic se ged rag van die
ontbinding, verhoog die tempo van die ontbindingsreaksie
ba i e vinnig en onts t aan 'n ket t ingreaks ie of ontp loffing.
Hierdie reaks ies is v i nni g en word moe il Ik chemie s onder-
sock.
Die metaalas iede kan ook tydens gele idel ike verhi t-
ting met die vrystelling van stikstof en die vorming van
'n metaal residu ontbind. Afhangende van die aard van die
onsuiwerhede in die monster teenwoordig, kan stabiele
ni triede, oksiede, hidroksiede of karbonate gevorm word
[46J. Die algemene ontbindingsreaksie lean as volg veer-
gestel word :
2MN 3 (s) -+ 2M (s) + 3N 2 (g) ( 13)
J<ristallyne silwerasied byvoorbeeld, ontbind na
s ilwermetaal en s t ikstofgas. Hierdie reaks ie s kan met
behulp van verskeie tegnieke ondersoek word (sien verder).
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1.3.6.2 DIFFERENSleLE TERt-tIESE ANALISE
Differens HH e termiese anal ise is 'n tegniek waar die
temperatuurverskille (6 T) tussen 'n monster en 'n inerte
verwy singsmateriaa 1 grafies voorges tel word t terwy 1 die
twee monsters aan ident iese tempera tuurins te 11 ings (T)
onderwerp word.
Die grafiese voorstelling of DTA-kurwe vertoon skerp
verhogings (eksoterme) of ver lagings (endoterme) in ~ Tt
afhangende daarvan of die verandering in die monster vry-
stelling of absorpsie van hitte tot gevolg het. Elke
chemiese reaksie of fisiese oorgang absorbeer of stel
hi tte vry wa t 'n verandering in tempera tuur veroorsaak.
Differensiele termiese analise kan veranderinge in kristal-
struktuur en smel tpunte identifiseer mits die verandering
met 'n entalpieverandering gepaard gaan , In die algemeen
is fase-oorgange, reduksies en dehidras ies endotermies
terwyl oksidasie en ontbindingsreaksies eksotermies van
aard is [45).
Die termiese sensitiwiteit van swaarmetaalasiede
kan met behulp van differensHHe termiese analise onder-
soek word. Termiese stabiliteit of sensitiwiteit kan
gedefinieer word as die vermoe van 'n verbinding om sy
eienskappe onveranderd te behou met verhitting [47].
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Die temperatuur waarby die eerste eksotermiese reaksie
p l aasv md is 'n ma a t van die termiese sensitiwiteit van die
monster wat ondersoek word r28]. Hoe her die temperatuur
waarby hierdie eksoterm voorkom, hoe meer sensitief is die
betrokke materiaal vir termiese energie. Die verskil tussen
die begin en die piek van die eksoterm is 'n maat van die tempo
van selfverhi tting van die springstof in die geval van swaar-
metaalasiede. Hoe kleiner hierdie verskil, hoe ho~r is die
reaktiwiteit en hoe groter die sensitiwiteit van die verbin-
ding ten opsigte van termiese energie.
1.3.6.3 TERMOGRAVI~IETRIESEANALISE
In termogravime triese anal ise word die mas sa van die
verbinding wat ondersoek word, weergegee as 'n funks ie van
temperatuur. In termogravimetriese analise word daar onder-
skei tussen isotermiese of statiese gravimetriese analise
en dinamiese gravimetriese analise. In die geval van iso-
termiese gravimetriese analise word die massa van die ver-
binding weergegee as 'n funksie van tyd by 'n konstante tem-
pe r atuur , By dinamiese termogravimetriese analise word
die verbinding teen 'n vooraf bepaalde lineere tempo'ver-
hi t . Laasgenoemde metode word algemeen gebruik r47].
Die resul tante massa-verandering as 'n funks ie van tem-
peratuurverandering, verskaf inligting aangaande die ter-
miese stab iIi te i t en samestell ing van die oorspronkl ike
verbinding asoak van enige tussenprodukte ",'at mag vorm
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en die samestelling van die residu (47).
Om betekenisvolle inligting met behu1p van termogravi-
metriese analise t e ve rkry , moet die verbinding 'n massaver-
nndering tydens reaksie onde r gann ,
1 .4 OPSOMMING EN PROBLEE~fSTELL I NG
Loodasied word a1gemeen in mil i tere en kommers i~le
detonators gebruik. In teenstelling met silwerasied waar-
oor re latief min bekend is, bes taan daar hee 1wat 1 i teratuur
en kundigheid wat betreking het op die vervaardiging, eien-
skappe en hantering van loodasied wat toepaslik is vir die
sp r ingsto£indus tr ie.
In teenstelling met Ioodasied, ondergaan silwerasied
nie hidrolise n i e , Die feit dat silwerasied nie met swael-
beva ttende verb ind ings versoenbaar is nie, speel nie 'n rol
in 6£ die raklee£tyd 6£ die werkverrigting daarvan as 'n
inisieerspringstof n i e .
Silwerasied word nie algemeen in militere of kom-
me r s i e Ie detonators gebruik nie, omdat 'n vryvt oe iende
kr istalvorm nie ma k 1 ik berei kan word nie. Die gebruik
van vryvtoe Iende mat er i aa l is bclangrik \'ir industrHHe
toepassing en vir die veilige hantering van primere spring-
stowwe (sien paragraa£ 1. 2. 5) •
:s 7 •
Die doel van hierdie ondersoek was om silwerasied
herhaalbaar in 'n v ryvr ce iende kristalvorm te berei en
om die bestaande metodes aan te pas of am 'n nuwe te
ontwikkel wanrmee die produk fisies en chemies ge karak-
teriseer kon word. Die plofeienskappe van s ilweras ied
moes ook onder die soeklig kom .
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HOOFSTUK 2
DIE SIt\TESE EN KARAKTERISERING VAN SILWERASIED
2.1 DIE SIt\TESE VAN SILWERASIED
Tydcns hierdie ondersoek is gepoog om vryvloe iende
kristallyne silwerasied te berei (sien paragraaf 1.Z.5).
Die meeste oorsese en plaaslike toerusting vi r die vul
van detonators met prim!re springs towwe vere i s die gebruik
van vryvloe iende rnateriaal.
Soos reeds gemeld bestaan daar twee algemene pH-afhank-
like bereidingsmetodes vir silwerasied [481. 'n Baie fyn
produk word in 'n neutrale wa ter-med ium verkry (48) terwyl
'n kristallyne produk in 'n growwe korrelrige vorm vanuit
'n ammoniakoplossing (hol! pH) kristalliseer [27].
2.1.1 SINTESE VAN SILWERASIED IN WATER-~IEDIIDf
(neutrale pH) (48)
Sintese ge skied deur 'n na trilunasiedoplo ss ing by 'n
silwernitraatoplossing te voeg terwyl die oplossing vinnig
(500 r vp n.) geroer word. Pres ipi tasie vmd onmiddelik
plaas. Die presipitaat word filtreer, gewas met gedistil-
leerde wa ter en et anal en oornag by 40 - SO 0 C gedroog
(sien paragraaf 5.2 vir eksperimentele besonderhede).
Die produk wat verkry word, vertoon mikro-kristallyn.
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'n Probleem ontstaan met die hantering van hierdie baie
fyn kristalle, wa t neig om agglomerate te vorm. Om hier-
die probleem te oorkom, is da a r gedurende hierdie onder-
soe k van oppe r vl ak -a kt iewe midde Is gebruik gemaak. Opper-
vl ak-akt i ewe middels wa t gebr ui k was is Contrad, Tween 20
en na tri umkarboks iemetielse 11ul cse . Die byvoe g ing van
hierdic oppervl ak- akt iewe midde 1s het egte r nie die kristal-
lyne gedrag van die verbinding ve rb ete r nl e . Verder is ver-
sk e i e veranderlikes soos die tempo van byvoeging van die
reagense, reagenskonsentras ies en roerspoed verander in 'n
poging om die wyse van kristallisasie van die produk te
ve rbe t er , Al hierdie pogings was onsuksesvol deurdat die
droe produk in aIle gevalle agg lomerate gevorm het .
2.1.2 SINTESE VAN SILWERASIED IN AMMONIAKALIESE - MEDIU!>1
(ho~ pH) (27J
Uit hierdie ondersoek was dit duidelik dat vir die
ber e iding van s ilweras ied in 'n vryvloe iende kris talvorm,
die produk solank as moontlik in oplossing gehou moet
word. Silweras ied kr istalle wat goe ie vloei e ienskappe
vertoon, word volgens literatuur [27] verkry deur kristal-
lisasie vanuit 'n ammoniakoplossing. Hierdie bereidings-
metode het egter nie die verlangde prcduk opgelewer nie
(sien verder).
Die kristalle word deur dubbele ontbinding van silwer-
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ni t r aa t en natriumas ied in ammon inkoplossing ve r kry . Die
reaksies wat ter sprak e is, is:
(14)
(15)
Die relatiewe konsentrasies van die silwernitraat-, natrium-
as ied- en anunoniakoplo s sings is nie te kri ties nie en groot
variasies is toelaatbaar.
Kristall i ser ing word verkry deur die oormaa t ammoniak
sf te dryf en daarna 'n klein hoeveelheid asynsuur by te
voeg, wa t noodsaakl ik is vir saadvorming van krista lIe
met 'n konstante massad igtheid en korrelgrootte. (S i Iwer-
asied hidroliseer nie in die teenwoordigheid van asynsuur
nie (48).)
Die oplossing moet vinnig geroer word sodat genoeg
turbulensie verkry word om die vorming van groot p La t kristal-
Ie te verhoed. Daar is gedurende hierdie ondersoek gevind
dat die soort turbulensie in die oplossing baie belangrik
is. Kubiese en plaatvormige krista11e is met turbulensie
van bo na onder (sien Figuur 2.0 in die oplossing ver kry ,
terwy I sensi t icwe naaldvormige kr ista 11e ontstaan met
turbulensie van onder na bo (sien Figuur 2.1)
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FIGUUR 2" : SKEMAT1ESE VOORSTELLING VAN ROERDER OM SOORT
TURBULENSIE AAN TE TOON
TURBULENSIE VAN BO NA ONDER
TURBULENSIE VAN ONDER NA BO
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Aan die einde van die presipitasie word nog 'n klein
volume asynsuur by die oplossing gevoeg. 'n Klein oormaat
asynsuur is nodig vir volledige reaksie om die verlies van
silwer in die moederloog te voorkom.
Nadat die presipitaat geisoleer is, word dit deeglik
met gedistilleerdewa tel' gewas om silwerione wat teen-
woordig mag wees, te verwyder. Silwer ione wat teenwoor-
dig mag wees dra tot die fotolitiese ontbinding van silwer-
asied by [49]. Die presipitaat word nou met etanol en
metanol gewas en met behulp van 'n stroom lug gedroog.
Dit was duidelik uit hierdie ondersoek dat hierdie
produk geneig is om trosse te vorm en dat kristalle aan-
mekaar groei (sien foto 1) as gevolg van oppervlaktespan-
ning van die oplossing; 'n bevinding wat nie in die publika-
sie van die bereiding van silwerasied genoem is nie. Die
byvoeging van 'n klein hoeveelheid oppervlak-aktiewe middel
voor pres ipi tas ie het trosvorming verhoed en enke 1 kristalle
het gevorm (sien foto 2). Natriumkarboksiemetielsellulose
(sien paragraaf 1.2.5) he t in hierdie ondersoek die beste
resul tate gelewer. Hierdie resul taat is teenstrydig met
die 1 i teratuur [28] waarvolgens die kristallyne gedrag
van 5 ilwerasied nie verbeter kan word deur die byvoe ging
van oppervlak-aktiewe middels nie. Die produk wat ui t-
eindelik verkry is het uitstaande vloei-eienskappe ver-

toon en die vo r m van die kr i s ta l l e vas oorwegend kubies
met 'n ger i nge persentas i e on gewensde dun plan t vormige
kr i s ta l Ie . (Sien paragr aa f 5.3 vi r volledige bereidings-
metode) .
2.1. 3 VERN! ET I GI NG VAt\ 5 I LWERASIED
Annges ien s ilweras ied 'n pr im~re spr ings tof is, moe t
da ar groo t s o r g gedra word by die hant e r ing en verniet igi ng
van die verbinding. Silwerasied afval mag nic in afvoer
water ge s t or t word nie, maar moet chcmies vernietig word.
'n ~lctode vir die vernietiging van asiedverbindings s ta an
bekend as die ni triet-metode (50).
Die asiedverbinding wa t vcrnietig moet word, word
by n oormaat natriumnitrietoplossing gevoeg. Die nitriet-
oplossing word dan met salpetersuur behandel. Die ont-
bindingsreaksie vind as vo l g plaas :
- + +AgK3 (s) + N0 2 (aq) + 2H (aq)~Ag (aq ) + H 20 (l)
+ NO2 (g) + N2 (g) ( 16 )
Omda t gift i ge gas se gedurende die reaks ie gevorm word,
word die on tb i nd ingsrcaks ic in 'n trekkas ui t ge vcer ,
Voltooiing van die ontbindingsreaksie kan met 'n
ferrichlor iedindikator a ange t oon word. I nd ien eni~e
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as ie d i one in die oplo ss i ng teenwoordig is, sal yster(I I 1)-
as ied gedurende die byvoe gIng van ferrichloried gevorm
word. Die r e a k s i e ver geJv k i n g is
( 1 7)
Yst er Ll Ll Ias i e d vertoon 'n karakteristieke donker rooi kleur
in oplossing. HN0 3 moet byg evoe g word t o t d a t gecn asied-
ione meer so an ngedui kan word nie ,
2.2 DIE ANALISE VAN SILWERASIED
2.2.1 KARAKTERISERING VAN SILWERASIED DEUR r-UDDEL VAN
X-STRAALDI FFRAKS IE
X-Straaldiffraksie is gebruik (sicn paragraaf 5.5)
om die silweras ied wat gedurende hierdie ondersoek berei
is, te identifiseer. In die monteringsmetode [51] van
die silwerasied word die materiaal met 'n rubbermengsel
vermeng. Hierdie monteringsmetode is gebruik omdat di t
die voordeel bied da t die rubbermengsel sensitiewe ver -
bindings 5005 spr ings t owwe minder sensitief mask vir
hante r ing .
Omdat hicrdie metode on twerp is om voo r keur or Ient as ie
te bckf emtoon t si: sal intensiteitswanrnemings effens ver-
skil van gepubliseerde wa ar de s , Intensiteite tus sen mon-
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t er i ngs is e g t e r geed he r hu a l baar omdat hierdie metode neig
om diesel fde grand van or i cnt a s i e t usse n mon t e r Ings te
handhaaf.
Die silwerasied va t bcrei is, is met behulp van die
"Join t Commi s s i on on Powdcr Diffrac tion Sta nd a rd s" (JCPDS)
diffraksiedata [52] bevestig as silwerasied. d-Wnnrdes
en intensitcitswaardes word in Tabel 3 wcergegee en ver-
ge l yk met die JCPDS patroon nr . 3-906. Figuur 2.2 toon
die X-straaldriffraksiepatroon vi r silwerasied.
2.2.1 • 1 GEVOLGTREKKI NG
Die goe ie ooreenkoms tussen gepubl i see rde [52) en
gemete d-waardes bcvestig da t die materiaal wcl silwer-
asied is.
2.2.2 CHEMIESE ANALISE
Die suiwerheid van die silwerasied wa t in hierdie
ondersoek berei is, is bepaa l in terme "an stikstofinhoud
sowel as silwerinhoud.
2.2.2.1 STIKSTOFBEPALING
Die st iks tof inhoud is met bchulp van 'n Heraeus st ik-
s t ofana Lis ee r de r , gebase e r op die ~Iert:-metode, bepaul
(sicn parag r awe 1.3.5.2.2 cn 5.4.1). Die verbinding ""at
geanaliseer word, ontbrand in 'n suurstof atmosfecr. Ann-
TABEL 3
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d-KAARDES EN I NTENS IrE ITSh'AARDES VI R SILWERASIED
AgN 3 (JCPDS nr . 3-906) Gesintetiseerde AgN 3
d (A) II d (~) II1 , 1 ,
4,08 80 4,05 68
2,99 15
2,97 60 2,95 39
2,80 SO 2,79 29
2,41 100 2,41 100
2, 11 40 2,10 20
2,04 80 2,03 32
1,86 SO 1,85 17
1,78 SO 1,78 15
1,68 60 1,68 15
1,58 SO 1,58 17
;
1,53 SO 1,53 15 .
1, SO 20 1,50 5
1,41 40 1,41 7
1,33 40 1,33 7
1,27 40 1,27 10
1,23 40 1,24 7
I
Waar 1I die in tensi tei tsverhouding tot die sterkste inten-
I 1
siteit weergegee as perserrtas Ie is.
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ges ien s i 1weras ied detoneer, moes hierdie appa r aa t aan-
gepas word om t e verhoed da t dit beskad ig word. Om hier-
die rede is die kwarts monsterontvangbui s , verbrandings-
bui s en oksidasie-buis met vlekvrye s ta a I ve rvang (sien
Figuur 2.3). Die metode v Ir die stikstofbepaling word
volled ig in p a r agraef 5.4. 1 bespreek. Die resultate van
die stikstofbepalings vir silwerasied word in Tabel 4
weergegee. Figuur 2.3 toon 'n skematiese voorstelling van
die modifikasies wat op die Heraeus stikstofanaliseerder
aangebring is.
TABEL 4: STIKSTOFBEPALINGS VNJ SIL1\'ERASIED
(HERABJS STIKSTOFANALISEERDER)
I I
mNSTER N-TBJRETIES N-BEPAAL* STANDAARDAFWYKING
(\) (\) (\)
A~3 28,03 27,78 0,14
(Water-medium)
AgN3 28,03 28,06 0,09 II (AllIIloniak-medium)
I Ij
(* Gemiddelde waarde vanaf 10 bepat Ings verkry)
so.
FIGUUR 2,3: SKEMATIESE VOORSTELLING VAN DIE HERAEUS
5 TJ K STOFANALI SEEROER
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1. MONSTERONTVANGBUIS 11050·C)
IVLEKVRYE STAALI
2. VERBRANOINGSBUIS 110S0·C)
(VELKVRYE STAAL)
3. OKSIDASIE - BUIS (9SO'C)
(VLEKVRYE STAAL)
4. REOUKSIE - BUIS (SSO'C)
(KWARTSGLAS)
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Uit hierdie ondersoek blyk dat die persentasie stik-
stof teenwoordig in die silwerasied vat vanui t 'n ammoniak-
oplossing bere i is, groter is as die teoret iese waarde.
Oit kan t oe ge s k ryf word aan addisionele stikstof wat in
die asied kristalle ingebou word tydens die ammoniakaliese
oereiding.
GEVOLGTREKK ING :
Na aanle i ding van die st iks tofanal ise s van die silwer-
asied wat in hierdie ondersoek berei is, is die produk wat
vanuit'n ammoniakoplossing berei is, geskik vir milit!re
gebruik (suiwerheid; 99,5 \).
2.2.2.2 S ILWERBEPALING
'n Perkin-Elmer atoomabsorpsie-spektrofotometer is
gebruik om die totale hoeveelheid silwer teenwoordig in
die silwerasied te bepaa L. Die metode vir die bepaling
van die silwer ioon konsentras ie word in paragraaf 5.4.2
bespreek. Die resul tate word in Tabel 5 weergegee.
2.2.2.3. GEVOLGTREKKJ NG
Die s i1werbepalings ondersteun die graad van suiwer-
heid wat met behulp van die stikstofanalises bepaal is.
Hierdie twee analise-metodes is uitruilbaar, maar soos
reeds genoem (s ien paragraaf 1 .3.5. 1) kan 'n anali tiese
fout ontstaan as gevolg van kontaminasie deur ver ske ie
TABEL 5
52.
SIL\\,ERBEPALING VAN SIL\\'ERASIED
(PERKIN-El.MER ATOmIABSORPSIE-SPEKROTFOTOMETER)
I
~IONSTER Ag-TEORETIES Ag-BEPAAL
(\) (\)
AgN 3 71,97 71 ,40
(wa ter-medi urn)
AgN 3 71 ,97 71 ,90
(ammoniak -me d i urn)
I
metaa l sout e gedurende presipitasie, en word stikstofbepalings
verkies. Ui t hierdie ondersoek is di t duide 1 ik dat s ilwer-
asied met 'n hoe graad van suiwerheid berei kan word.
2.2.3 KRISTALMODIFIKASIE VAN SILWERASIED
Tydens verhi tting van silweras ied verander die kristal-
vorm by 191 0 C in 'n minder simmetriese kristalvorm met grater
digtheid [S3). X-Straald iffraksiepatrone van s ilweras ied
is gedurende hierdie ondersoek by verskill ende temperature
ondersoek (s ien paragraaf S. 6) om hierdie verskynsel aan
te toone
Geen verandcring is in die diffraksiepatrone tot by
162,5 D C waargeneem nie, maar weI in die gebied 1650 C
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tot 210 0 C. Uit die resultate in Figuur 2.4 is dit duide-
lik da t 'n stelselmatige verandering waargeneem kan word
omda t sekere p ieke verdwyn en nuwe pieke gevorm word en
dat'n nuwe patroon by 190 0 C voorkom "'at dui op 'n algehele
kristalmodifikas ie.
2.2.4 DIFFERENSHLE TERMIESE ANALISE
Silwerasied is aan differcnsi~le termiese analise
onderwerp om die termiese sensi tiwitei t van die verbinding
te bepaal (sien paragrawe 1.3.6.2 en 5.7)
Tabel 6 gee die resul tate wat in hierdie ondersoek
vir silwerasied verkry is weer en die differensi~le
termiese analise-kurwe word in Figuur 2.5 aan ge t oon,
Presies dieselfde resultate is met silwerasied, berei
vanuit 'n ammoniakaliese-medium en water-medium behaal.
Die kr istalmodifikas ie wat in silweras ied by 191 0 C
voor kom, was in al le gevalle weer sigbaar op die differen-
si~le termiese analise-kurwes (sien endoterm by 194 0 C
in Figuur 2.5)
'n Stat ist iese ontled ing van die re sut ta te van 6 bepal ings
gee 'n AT waarde (sien paragraaf 1.3.6.2) van 55 0 C met
'n sundaardafwyking van 3,5 0 C. AT waardes vir loodasied
is veel Iaer en word in die literatuur (3~ gegee as 15° C
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met 'n st andaa r dafwykfng van 20 C.
TABEL 6 DIFFERENSI~LE TER'tIESE ANALISE "IR SILWERASIED
Tempera t uur Smel tpunt Temperatuur ~tas sa silwerasied
(tlonse t" • °C) (OC) (Piek, °C) (mg)
290 315 341 4,5
295 315 350 5,3
290 315 344 4,7
290 314 348 7,0
292 315 346 4,4
290 313 . 351 4,0I
I
GEVOLGTREKKING
Die smel tpunt van die silwerasied wat gedurende hier-
die ondersoek berei is, is bepaal as 315 0 C (sien endoterm
Figuur 2.5) en is in teenstelling met literatuurgegewens
wat die smeltpunt as 251 0 C aangee. Na aanleiding van
die resultate wat van silwerasied (5005 in paragraaf 5.3
berei) na vore gekom het en Ii teratuurgegewens vir lood-
asied [54]. besit hierdie twee asiedverbindings dieselfde
sensithdteit ten opsigte van t ern iese energie. Dit blyk
ui t hierdie onder soek da t 5 ilweras ied minder reaktief as
loodasied is (groter 6T-waarde).
;JV •
FIGUUR 2'5: DIFFERENSIELE TERMIESE ANALISE- KURWE VIR SILWERASIED
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2.2.5 TER~IOGRAVnIETRIESE ANALISE
Die s i Iwer as ied W3t gedurende hierd ie ondersoek be-
rei is, is termogravimetr ies ondersoek (sien paragrawe
1.3.6.3 en 5.8)
Die termogravimetriese analise-kurwes word in Figuur
2.6 weergegee en die resul tate is in Tabel 7 getabuleer.
Kurwes vir beide H2O- en NH 3-bereide produkte vertoon
enkel fase mas sa ve r l i es , Daar bestaan twee karakter ist ieke
temperature in e Ike enke 1 fase nie- isotermiese reaksie,
naamlik 'n aanvanklike ontbindingstemperatuur en 'n finale
temperatuur.
Die aanvanklike ontbindingstemperatuur is die tempera-
tuur waarby die kumulatiewe massaverandering 'n waarde
bereik wa t de ur 'n termobalans waargeneem kan word. Die
finale tempera tuur is die temperatuur waarby die kumula-
tiewe massaverandering 'n maksimum waarde bereik wat oor-
eenstem met die vol tooiing van die ontbindingsreaksie.
Die aanvanklike ontbindingstemperatuur vir loodasied
(98 \ suiwer) is gedurende hierdie ondersoek as 1650 C
en die per sen tas ie ontb ind ing as 22,92 \ bepaa 1.
GEYOLGTREKK I NG
Uit hierdie ondersoek is dit duidelik dat silwerasied
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FIGUUR 2'6: TERMOGRAVIMETRIESE ANALISE VAN SILWERASIED
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TABEL i
59.
TER~tOGRA\'HIETRI ESE RESULTATE VAN 5 I LWERASIED
I
~lons ter Aanvankl ike Finale Persentas ie
Ontbindings- tempera t uu r massaverl ies
tempera t uur
(OC) (OC)
AgN 3 200
0 C 328 t C 27,82
(wa ter-medi urn)
AgN 3 200
0 C 328 0 C 28,13
I
(ammonia k-med i urn)
I
termies stabiel is tot relatiewe hoe temperature (200° C).
Hierdie resultaat beklemtoon die termiese stabiliteit van
silwerasied wa took met differensi~le termiese analise
studies na vo r e gekom het. Ui t hierdie ondersoek het
silwerasied termies meer stabiel vertoon as loodasied.
Uit die termogravime tr iese kurwes is d i t duidelik
dat die produk wat verkry word vanuit 'n ammoniakoplossing
meer massa verloor (28,13 \) as die produk ve rk ry vanuit
'n water-medium (27,82 \). Hicrdie resultaat is in ocr-
eenstemming met die stikstofanaliscs wat op die onderskeie
produkte gedoen is (sien paragraa! 2.2.2.1)
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2.2.6 CHEN I ESE STABILITEIT VAN SI LI\'ERAS I ED
Gedurende 'n eksperiment om die chemiese stabili tei t
van 5 ilweras ied aan te toon (5 ien paragraaf 5.9) is geen
noemenswaardige verandering in die suiwerheid van die
silwerasiedmonster na 'n periode van ses maande waargeneem
nie (Heraeus analise : \t\ • 28,03 \ teenoor aanvanklike
28,06 \). Di twas duide 1i k da t silweras ied geen invloed
op koper in 'n vogtige atmosfeer het ni e .
Loodasied het in teenstelling met silwerasied oor
'n periode van vier maande t otaa l ontbind (Heraeus analise
\N • 0,66 \ teenoor aanvanklike 28,86 \). Loodasied het
gedurende die eksperiment koper in 'n vogtige atmosfeer aan-
geval en reeds na 72 uur is korrosie van koper waargeneem.
Die korros ie produk is met behulp van X-s traaldiffraks ie
as koper(I)asied geidentifiseer. Die ontbindingsproduk
is met behulp van X-straaldiffraksie as loodkarbonaat
(PbC0 3) geidentifiseer (sien Tabel 8). Die monterings-
metode wat gevolg is word volledig in paragraaf 5.5.1
bespreek.
GEVOLGTREKKING
Silweras ied, in teens te lling met looda 5 ied, is tydens
blootstell ing aan die atmosfeer en 'n metaal 5005 koper,
chemies stabiel.
TABEL 8
61.
d-\\'AARDES Et\ INTENSITEITSWAARDES VIR DIE Ot\TBINDINGS-
PRODUK VAN LOODASIED IN 'n VOGTIGE An10SFEER.
I
PbC03 (JCPDS nr , 5-041 i) Ontb ind ingsproduk
d (.8.) II d (~) II
I t I t
4,43 17 4,45 9
4,27 7 4,23 9
3,59 100 3,57 100
3,49 42 3,48 52
3,07 24 3,06 22
2,89 2 2,88 2
2,64 2 2,63 2
2,59 11 2,59 17
2,52 20 2,52 21
2,49 ., 2,48 41,) ..
2,21 7 2, 21 10
2,13 2 2, 1 2 3
2,08 27 2,08 32
2,00 11 2,00 11
I ,
6 ~.
2. Z. 7 ALGE~IE~E OPSO~~lJ NG EN GEVOLGTREKKI NGS
Die hoofbydrae tot die kennis van die metaalasiede
is die herhaalbare sintese van vryvloe Lende , industrieel
bruikbare kristallyne silwerasied deur van 'n oppervl ak-
,
aktiewe bymiddel gebruik te naak.
Die silwerasied wat so ve rkry is, is deur middel
van X-straaldiffraksie as silwerasied geIdentifiseer en
die suiwerheid daarvan is met behulp van 'n Heraeus stik-
stofanal i seerder bepaal. Die produk is verder termies
deur middel van d ifferens UHe termiese ana lise en termogra-
vimetriese analise ondersoek wat oorspronklike resultate
waarvan s 1egs vaag omlynde beskrywings in die 1i teratuur
opgespoor kon word, opgelewer het ,
Die 5 i lweras ied wat gedurende hierdie ondersoek bere i
is vertoon ui tstaande chemiese stabili tiet. termiese eien-
skappe en indus tr ine toepasbaarheid.
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HOOFSTUK 3
IMPAK- EN WRY\\,INGSENSITIWITEIT VAN PRIM!RE SPRINGSTOWWE
3.1 HIPAKSENSITIWITEIT
:;.1.1 INLEIDING
Met die term "sensi tiwi teit" word die gemak waarmee
'n springstof geInisieer kan word, beskryf. Dit is nie
'n presies-definieerbare kwanti teit nie en word in die a1-
geneen uitgedruk as die waarskynlikheid dat 'n detonasie
sal plaasvind as gevolg van die aanwending van 'n gegewe
stimulus.
Sens i tiwi te it is ui ters belangrik in die springstof-
tegnologie omdat dit 'n aanduiding gee van die gevare be-
trokke by die hantering van springstof en d it is ook 'n
sleutel parameter vir die bepaling van die effektiwiteit
van 'n springstof. In die eerste gevsl is gebeure met 'n
lae waarskynlikheid en in die tweede geval betroubare
funksionering van belang.
Wanneer sens i tiewe springstowwe, soos die verskillende
prim!re springstowwe getoets word, varieer die grootte van
die stimulus waaronder die monsters detoneer nie baie nie.
Die waars kynl ikheidsgebiede ui t praktiese resul tate bereken.
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is van so 'n aard dat die meetbare gevaa r en werksverrig-
tingsvlakke baie na aan me kaar is. Daar maet in gedagte
gehou word da t , n6g metingstegnieke n6g statistiese teorie!
in die algemeen goed genoeg ontwikkel is om bevredigende
data vir lae waarsk)'nlikheidsgevalle to voarsien, tensy 'n
baie groot aantal teotse gedoen word.
Die waarskynlikheid da t 'n monster as gevo1g van impak
sal inisieer, is 'n funksie van die energie geabsorbeer
deur die mons ter en die tempo van aanwending. Sensi tiwi-
teit word normaalweg slegs as 'n funksie van potensiele
energie weergegee. Die herhaalbaarheid van die resul tate
is a£hank1 ik van 'n aantal veranderlikes wa t nie op roe tine-
bas is gespesifi seer word n i e . Geen apparaa t wa t tans vir
die bepal ing van impaksens i tiwitei tswaardes gebruik word,
maak voorsiening vir die berekening van die werklike ener-
gie per tydseenhe id geabsorbeer deur die monster nre .
3.1.2 BRUCETON-METODE VIR DIE VERWERKING VAN HIPAKSENSI-
TIWITEITSWAARDES.
Tydens die bepaling van impaksensitiwiteit van 'n be-
paalde springsto£ met behulp van 'n vallende massa in die
sogenaamde "Fallhammer" apparaat , behoort 'n hoogte verkry
te word wa arb)" al die monsters detoneer. Op 'n hoogte net
1aer as hierdie bepaalde detonasiehoogte J behoort al die
monsters onveranderd te bly. In die praktyk is geen twee
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mons ters e gt e r ident ies nie. Individue I e monsters kan ve r-
ski! ten ops i g t e van pakkingsdigtheid, port ike I rangski kJdng,
partikelvorm, ensovoorts. As gevolg van va r i as Ie in "Fall-
hammer" or ie n t as Ie , wr)'wing, ensovoorts, is geen twee sti-
muli met a l I e veranderlikes so na as moontlik beperk die-
selfde nie. Eksperimentele resultnte is ge vo l gl Ik onder-
hewig aan s t a t i s t Iese variasie.
Inherente va rias ies aan die metode word ui tgeskake 1
deur 'n groot aantal bepalings op submonsters van een tipe
springstof te doen. Die resultate word statistics verwerk
om betroubare detonasiehoogtes te Iewer. (S ien paragraaf
5.10.2).
Die resul tate ui t hierdie ondersoek word in Tabel 9
weergegee in orde van afnemende impaksensitiwiteit.
3,1.3 BESPREKING VAN EKSPERIMENTELE IMPAKSENSITIWITEITS-
WAARDES
Loodasied (96 \ suiwer, 98 \ suiwer) en silwerasied
is minder impaksensitief as ander bekende primere spring-
stowe. I nis it!r ing van 1oodas ied 98 \ suiwer en silwer-
as ied was nie moontlik nie.
Impaksensithdteitstoetse van asiedverbindings is vol-
gens litera t uurwaardes in 'n groot mate van die partike 1-
TABEL 9
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I~tPAKSEt\SITI\\'ITEITSWAARDESVIR PRHt!RE SPRING-
STO\\,WE
Springstof Vollrne Valmassa 50 \ inis ieer- Val-energie
(nm3)
hoogte
(Kg.) (m, ) (kg.m)
Tetraseen 40 1 0,309 0,309
Gedekstr ineerde
loodasied 40 1 0,492 0,492
Loodasied
(94 \ suiwer) 20 5 0,443 2.215
Loodstifnaat 20 5 0,537 2,685
Loodasied
(96 \ suiwer) 20 10 0,899 8,990
Loodasied
(98 \ suiwer) 20 10 -* -*
Sillo.-erasied 20 10 -* -*
(* Toetse is uftgevoer met valmassas tot 20 kg. en valhoogtes tot 1,5 m.)
grootte en dikte van die asiedlaag tussen die rollers
.
tydens impak, afhanklik. Dun lae springstof « 400 pm)
met kristalle kleiner as ongeveer 100 pm word nie deur
impak gelnisieer nic [55]. Hierdie waarneming word met
behulp van Figuur 3.1 [55] verduidelik.
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FIGUUR 3'1: EFFEK VAN PARTIKELGROOTTE OP IMPAKSENSITIWITEIT
2.0
--- ------
1.0
0,8
-e
Cl
~
UJ
0 0,8
a:
UJ
z
UJ
:.::
c(
Q.
X
0,4
0,2
-----------
o 0.1 0.2 O.L
PARTIKELGROOTTE (mml
0,6 '0,8 ••
68.
Die part ikelgrootte van die silwerasied wat in hier-
die ondersoek gebruik is, was in a l l e geva11e kleiner as
100 pm en die afwesigheid van detonasie kan daaraan toe-
geskryf word. Die lac impaksensi t iwi te it van loodas ied
(96 \ sui wer ) in vergelyking met ander pr Ime r e springstow-
we en die afwes igheid van de tonasie by loodns ied (98 \
suiwer) kan moontlik aan dieselfde rede toegeskryf word
alhoewel die kristalle effens groter (k1einer as lS0 pm)
was. Hicrdie 1ae waardes word in die 1 i tera tuur beskryf
[ SS ). Die re suI ta te wa t ui t hierdie ondersoek verkry is,
beklemtoon weereens die gemak waarmee silweras ied ten
opsigte van impak hanteer kan word. Geen bykomende vei1ig-
heidsmaatrelH s word vir die gebruik van s i1weras ied benod ig
nIe .
3.2 WRYWINGSENSITIWITEIT
3.2.1 INLEIDING
\\'rY\to'ing word ui tgedruk as 'n krag wa t bewe ging van een
liggaam oor 'n ander teenwerk, of as die krag wat benodig
word om adhes ie tussen twee liggame te oorkom.
Wrywingskrag is eweredig aan normaa1krag of belasting
tussen twee oppcrvlaktes in kontak, onafhank 1 i k van die
areas in kontak en binne perke onafhank1ik van relatiewe
snelheid. Hierdie stelling is vol gens die meganika kor rek ,
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maar geld nie heeltemaal vir springstowwe nie. 'n Voor-
werp kiln stadig oar springstof heen beweeg sonder dat
detonasie vo o r kon terwyl vinnige beweging daaroor tot
de tonas ie Ie i . Re latiewe snelheid moet da arom in die
meting van "'rywingsensitiwiteitswaardes konstant gchou
word, met belasting as die enigste veranderlike.
Om weerstand teen beweging (staticse-wrywing) te oor-
kom, moet energie aan die sisteem toegevoeg word. Be-
weging van die liggame en hitte is twee resultate van
hierdie verbruik van energie.
Hoe groter die belasting, hoe meer hitte word as 'n
byproduk vrygestel. Indien daar aangeneem word dat
springstofreaksies by warmkolle geInisieer word, kan aan-
vaar word da t 'n grater be las ting 'n groter waarskynlikheid
dat inisH~ring sal plaasvind weens verwarming, sal inhou.
Lokale verwarming en gevolglike inisi@ring kan dus af-
hanklik wees van die vermoe van 'n materiaal om beweging
as gevolg van 'n kombinasie van ruwe oppervlaktes, hard-
heid en be Las t Lng teen te st aan.
Wrywin g is 'n gevaar 1 ike st imulus in die hantering
van springstowwe, wat moci 11k is am te defin ieer en re
kwant ifi seer. Stappe kan geneem word om die meeste st i-
muli 5005 impak, skok, temperatuur, ensovoorts te voor-
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korn of te e 1 imineer. Wry\oo'ing is altyd teenwoordig by
die hanter Ing , vermenging en verpakking van spr ingstowwe
en is moe i 1ik om te elimineer. Temperatuurs tyging ge-
durende glybewegings, wrywing van rollende liggame en
interne wrywing is belangrike verskynsels by wrywingsen-
sitiwiteit van springstowwe.
Die in terpretas ie van wrywingsensi t iwi te i tswaardes
van springstowwe bly 'n vaag omlynde gebied in die spring-
stoftegnologie. Die toetsing en veilige hanteringstegnieke
wat op springstowwe toegepas word, is hoogs empiries.
3.2.2 BESKRYWING VAN DIE APPARAAT
Die Julius Peters apparaat (volgens BAM spesifikasie *)
vir wrywingsensi tiwi tei e , is in 1950 in Dui tsland ontwikkel
[56) in 'n poging om'n kwantitatiewe maatstaf daar te stel
(sien Figuur 5.S).
'n Porse Le inplaatj ie word op 'n plat vorm vas geskroef en
'n porseleins ta fie bewee g met konstante sne Lhe id heen en
weer daaroor. Die enigste veranderlike is die belasting.
• BAM • Bundesanstal t fOr ~taterialprOfung
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'n Kwantitatiewe toets is ontwikkel om 'n numeriese waar-
de aan die belasting toe te ken. Relatiewe numeriese waar-
des word met behulp van die BAM-metode ve r krv waarmee wry-
wingsensitiwiteitswaardes van springstowwe met mekaar verge-
I)'k kan word. Hierdie toets word in ve r s ke i e NAVO-lande ge-
bruik en versoeke is ger i g om di t as 'n NAVo- s tandaard te aan-
va ar .
Die doel van hierdie ondersoek was die b epa l Ing van die
wrywingsensitiwiteit van silwerasied met betrekking tot
ander pr ime re spr ingstowwe.
Die apparaat (Figuur 5.5) meet die wrywingsensitiwi-
te it van die rna teriaal in terme van die kra g (in gram)
wat op die springstofmonster tussen die porseleinplaatj ie
en stafie toegepas word.
Die waarde toegeken aan die wrywingsensi tiwiteit :is
die kleinste krag vat op die stafie ui tgeoefen word waar-
•
onder detonas ie ten mins te eenkeer ui t ses agtereenvol gen-
de toetse plaasvind.
Die resultate van hierdie ondersoek word in Tabel 10
weergegee en in Tabel 11 opgesom vof gens a fnemende WT)'wing-
sensitiwiteite van'n reets prim@re springstowwe.
lABEL 10 RESULlATE VffiKRY UfT OOUEHSOEK
1.AD1t-Ki OP SfAFIE (g)
Reaksic II • •.. • •
Springstof W3arRCnecm 10 15 20 30 35 :: 55 65 70 :140 150 160 180 190 :200 595 600 620
II
"Cicring 6 5 IIII
Silwcrnsicd II !"
~tonasic 0 1 IIII
II
Weicring 6 5 4 3 IIII
Loodasicd ..
(98 \ suiwcrl Dctonasic 0 1 Z 3 ....
II
~icring 6 5 4 IIII
Loodasicd II
(96 \ suiwcr) Dctonasic 0 1 2 IIII
II
Neicring :: 6 5 5 •
Loodasicd
..
(94 \ suieer) Dctonas ic ::0 1 1 •..
Wcicring II 6 4II
Gcdckstrinccrdc II
loodasicd Dctonasic II 0 ZII!! ;:;
...
llJeicring IIII 6 S
"Loods t ifn:18 t !! =II
Ilctonasic II 0 1 z
..
=
Weiering II 5 3II 6
Tetraseen .. ::II
DetOll3sie .. 0 1 3!! ;; ;;
'.t~
TABEL 11
i3.
\\'RY\\'INGSE~SITI\\'ITEITSWAARDES"IR PRHI!RE SPRING-
STO\\'\~E •
Springstof Lading op stafie (kg. )
Silweras ied 0,02
Loodas ied ( 98 \ suiwer) 0,02
Loodas ied (96 \ suiwer) 0,03
Loodas ied (94 \ suiwer) 0,065
Gedeks trine erde loodas ied 0,15
Loodstifnaa t 0, 19
Tetraseen '0,60
3.2.3 BESPREKING VAN WRY\~INGSENSITIWITEITSWAARDES
Die gebrek aan die begrip van die meganisme van ini-
si~ring deur wrywing, beperk die bruikbaarheid van die data·
wat verkry word. Geisoleerde wrywingsensitiwiteitswaardes
vir 'n gegewe springstof is van min waarde. '~anneer waardes
van verskillende springstowwe met mekaar vergelyk word, kan
empiriese gevolgtrekkings gemaak word. Hierdie vergelykende
gegewens kan as riglrne dien vir potens i~1e gevaargebiede.
Volgens die resultate (Tabel 11) is dit duidelik dat al1e
asiedverbindings wrywingsensitief is. Silwerasied en lood-
asied van hal! suiwerheid is sensitiewer as die onsuiwerder
en geflegmati seerde loodas iede. Loodst ifnaa t is intermedier
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en tetraseen (a l hoeveI die meeste impaksensitieO is die
minste wrywi n gsens i t Ie f van die pr ine r e springstowwe wat
ondersoek is. Na aanleiding van die resul tate wat ve r kry
is, is silwernsied die meeste wry,,'ingsensitief van die
prim!re sp r Lngs t cwve , maar is aanvaarb aa r vir gebruik
met dieselfde veiligheidsmaatreels en toerusting wat vir
ander pr im! re springstowwe geldig is.
3.3 ALGE~IENE BESPREKING VAN HIPAK· EN WRYWINGSENSITIWI-
TEITS~IETODES
Soos be s kryf het beide impak- en wrywingsensitiwiteits-
toetsmetodes nadele en die resultate is relatief en nooit
abso1uut nie. Die noodsaaklikheid vl r meer verfynde toetse,
'n beter begrip van die ve r skynse l s wat plaasvind gedurende
toetsing en verbeterde statistiese benaderings tot die han-
tering van lae waarskynlikheidsgebeure (6£ detonasies 6f
weierings) is nodig om meer betekenisvolle data te verkry ,
Dit hly moeilik om bepalings op 1aboratoriumapparaat te ver-
gelyk met toestande va t ondervind word by industrHHe han-
tering en aanwending van spr ingstowwe.
Impak- en wrywingsensitiwiteitsdata kan nie in isolasie
geInterpreteer word nie en dien slegs as empiriese maatstn£,
om 'n aanduiding te gee van die mate van ruwe hantering a1
dan nie, waaraan 'n springsto! onderwerp kan word.
7S,
:;.4 OPSml~lI NG EN GEVOLGTREKKI NG
Uit die Impak- en wr)'wingsensithdteitsresultate volg
dat die gebruik van s i Iwer as Ied , in teens'telling met wat
algemeen aanvaar word [62), aanvaarb aa r is met dieselfde
veiligheidsmaatreels en toerusting wnt ,'iT ander primere
springstowwe geldig is,
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HOOFSTUK 4
PLOFEIENSKAPPE VAN SILWERASIED
4.1 INLEIDING
In springstoftegnologie word da ar onderskei tussen
sensitiwiteit ("sensitivity") en gevocligheid (" sensi-
t i venes s ") •
Die term sensitiwi tei t beskryf die gemak waarmee 'n
spr ingstof onopsetl ik geInis ieer kan word. Sensi tiwi te it
is ui ters be langrik aanges ien di t 'n aandui ding gee van die
gevare betrokke by hantering van 'n springstof en word be-
skr)'f deur impak- en wrywingsensi tiwi tei t (s ien paragrawe
3.1.1 en 3.2. 1) • Gevoe 1 i gheid is 'n sleutelparameter vir
die bepa I ing van die betroubaarheid van n springstof.
Gevoeligheid beskryf die gemak van beheerbare inisH!ring
,
onder die invloed van 'n bekende stimulus.
Pr im@re springstowwe moet benewens korrekte gevoel ig-
heid, toepas 1 ike sekonde r e spr inzs towwe onder beheerde sti-
muli (me ganie s of elektromagneties) betroubaar kan onts t.eek .
Een van die doelstellings van hierdie ondersoek was
om die gevoe 1 i ghe id en on tstekingsvermo~ van silweras ied
te bepaal.
....
J, •
Silwerasied word weens e koncele se oorweaings nie vir
me ganie se de tona tors oorweeg nre , maar we1 vi r elekt ri e se
detonators wanr klein hoeveelhcde van die springstof be-
nod ig word. 'n Bykomende rede is dat s i lwe r as ied vol gens
die literatuur [57) meer gevoclig is vir elektromagneticse
stimuli 8S loodnsied. Vanuit eksperimentele aegewens (lien
pnrngrawe 3.1.3 en 3.2.3) is dit duidelik dat SilwCTosied
loodasied se gel)"ko ten opsigtc van megoniese stimuli is.
4.2 EVALUASIE VAN SILWERASIED IN ELEKTRIESE DETONATORS
In h i e r d Ie ondersoek is gebruik gemoak von 'n brug-
draad-detonator (sien Figuur S.7) waar 'n elektriese stroom
die brugdraad (nichroom) verhit om loodas ied of silwer-
asied te inisieer. Die inisilJring geskied volgens 'n
ingewikkelde meganisme en is n1e net van die brugdraad
verwarming afhanklik nie.
Die plofe ienskappe van silwerasied (5005 bere! in
paragraaf S.3) is vergelyk met die plofeienskappe van
loodasied (98 \ suiwer) as 'n standnard iniseerspringsto£.
Die minimum massa silwerasied en loodasied is bepaal vir
die betreubare inisitiring van pent a-er i tr i tol tetranitraa t
(PETN), wa t 8S sekondere spr ing.tof gebruik is. Die
funksionering~tye wat gel>'ktydig Jemeet i~. gee 'n 8Iln-
duiding van die gevoeligheid van die sprinaltof ten op
sigte van e I ek tr Ie se stroom van ~egewe enera Ie. Die ont-
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steking. of wciering van die PETN om te on t s t ee k, word
as die drukhol te of afwes Ighe id daarvan in 'n staalblok
waargcneem ( s ien paragraaf S. 12).
Die resul tate ui t hierdie ondersoek word in Tabel 12
weergegee. Die gemiddeIde drukholtes in die staalblokke
onder die gekose toestande as gevolg van die ontsteking
van PETN deur s ilweras ied en loodas ied, was 0,41 millimeter
en 0,40 millimeter onderskeidclik. Hieruit is dit duidelik
dat die kraguitset van silwerasied en loodasied vergelyk-
baar is.
4.3 BESPREK I NG EN GEVOLGTREKKING
'n Minimum massa van 15 milligram silwerasied en lood-
asied ontsteek PETN. Die funksioneringstye van die lood-
asiedgevulde detonators is langer as wat die geval vir
silwerasied is.
Dit blyk dus dat silwerasied vinniger op 'n verhitte
brugdraad reageer as loodas ied (98 \ suiwe r) (gemiddeIde
tye van 4,49 Jls teenoor 5,94 ps). Die waarneming beves-
tig die literatuur vervy s Ing [57J dat silwerasied gevoeliger
as loodasied vir elektriese stimuli is.
Die funksioneringst)'e van di~ detonators wat met S
en 10 milligram van albei asiede gevul was, is langer en
TABB. 12 PlDFEI rn5KAPrE VAN SILWER- EN lOOflf\SIED
"!assn ,.lassn Rc k . (1) Rc ks' (1) Gcmiddc Ide tyc ( I) GcmiddcIde tye ( I)n Sle woargenecm a IC woargcneem
pri~rc springstof sek~re spr ingstof net silwcrasied met loodasied (98 \ s i lweras ied art Ioodas ied
(~) (mg) as primCrc springstof suiwer) as pri~rc as prinerc (98 \ suiwer) as
springstof springstof (us) pr inerc spr ing-
star (us)
150 110 Dc tonas ie Detonasie 4,7Z 5,90
110 140 Dc tonas ie De tonas ie 4,55 5,70
70 165 Dctmasie Detmasie 4,36 5,70
40 180 Dctmasie Detmasie 4,35 5,86
30 180 Detmasic ~tmasic 4,48 6,01
2S 180 Dctonasie Detonasie 4,40 6,06
20 180 Detmasie Dctonasic 4,46 6,20
15 180 Detonasic Dctonasic 4.62 6,12
10 180 P . "1 De • (2) Parsielc Dctonasie 8,01 9,73nrSle e tonasle
5 180 Parsicle Dctonasic Parsiclc Detonasie 17,80 ZZ,SS
"'J
\0
1) Geaiddcld van 10 bepalings
Z) PnrsHHc detonasic· "n Reaksic wat nie tot volle detonasic groei nie en wat geen drU<holtes in die s taatblokke veroorsaak rrie ,
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Yolgens die staalblokdrukholtes is PETN nie in aIle ge\'alle
Yolledig ontsteek ni e . Hieruit word afgelei dat die minimum
hoeveelheid van albei asiede wat in die bepaalde detonator
gebruik kan word en wa t neg tot betroubare inisi~ring sal
lei, 15 milligram is. In 'n ander (kleiner) detonator mag
di~ hoeveelheid asied minder vees .
5i lweras ied verge Ly k wat gevoeli ghe id en ontstek ings-
vernoe aanbetref baie gunstig met loodasied (98 , suiwer)
in 'n el ek tr i ese brugdraad-detonator. Kort funksioner ings-
tye is 'n gesogte eienskap by moderne elektriese brugdraad-
detonators vi r milit!re gebruik en silweras ied voldoen by
uitstek hieraan.
Vuurenergie~ vir die ontwerp van elektriese detonators
is geklassifiseerde inligting wat verder ondersoek moet word
en is nie by hierdie ondersoek ingeslui t nie.
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HOOFSTUK 5
EKSPERHtENTEEL
5.1 INLEIDING
Annges ien silwcrasied 'n sensitiewe prim~re spring-
stof is moes daar gedurende hierdie ondersoek spesifieke
veiligheidsmaatreiHs vir die bereiding en hanteririg van
die verbinding getref word. In hierdie verband is be-
skermingstoerusting in aIle gevalle gebruik gedurende
die bereiding en hantering van silwerasied. Om gevare
ui t te skake 1 is bere idings tot klein hoe vee lhede beperk
en is groot sorg gedra dat aUe silweras ied afval chemies
vernietig is (sien paragraaf 2.1.3).
5.2 'n POGING TOT DIE BEREIDING VAN SILWERASIED IN 'n
WATER-MEDImt
Silwernitraat (3,24 g ; 20 rnmol) is opgelos in 100 ml
gedistilleerde water en natriumasied (1,30 g ; 20 mmol) is
opgelos in 100 ml water. Hierna is die natriumasiedoplos-
sing oor 'n periode van 10 minute by die silwernitraat ep-
lossing gevoeg, ter"'Y1 die oplossing teen 500 revolusies
per minuut geroer is. Die oplossing'is vir 'n verdere 5
minute geroer waarna die presipitnat met behulp van ge-
dist illeerdc water op 'n Buchner-tregter 00 rgebr ing en £i 1-
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treer is. Na filtrasie is die presipitaat 2 keer met
300 m1 gedi s t illeerde wa ter gevas en oornag by 400 C ge-
droog. Die opbrengs was 2,78 g of 92,6 \.
5.3 5I NTESE VAN 51 LWERAS lED IN 'n At-fMON IAKALIESE·~IED IUM
Silwernitraat (51,0 g i 0,3 mol) is in 150 ml gedis-
ti lleerde wa ter opgelos waar by 100 ml van 32 , ammoniak-
oploss ing gevoeg is. By hierdie oplossing is 150 ml
natriumas iedoplossing (19,5 g ; 0,3 mol) oor 'n periode
van 10 minute bygetap. By hierdie reaksiemengsel is 0,5 ml
van 'n 1 \ na tr iumkarboks iemetielsellulose-oplossing ge-
voeg, Gedurende a1 die byvoe gings was die roerspeod 300
revolusies per minuut en die soort turbulensie van bo na
onder (5 ien paragraaf 2. 1 .2). Na vol tooi ing van die by-
voe gings is die roerspoed vinnig na 800 revolus ies per
minuut en die temperatuur gelydelik oor 25 minute na 75 0 C
verhoog. Pre 5 ipi tas ie het ongeveer 8 minute nadat die tempe-
ratuur van die oplossing verhoog is, be gin. Op hierdie sta-
dium is 2.5 ml van 3M asynsuur oor 'n periode van 5 minute by
die oplossing gedrup om saadvorning te bewerkstellig. Na die
byvoeging van asynsuur is met die byvcegIng van gedistilleer-
de water (2 - 3 ml min: 1) begin om die vloeistofvlak van die
oplossing te handhaaf. Nadat die tempera t uur 750 C bereik
het , is die temperatuur van die op1ossing verhoog na 90 0 C en
is die oplossing vir 'n verdere uur by 90 0 C geroer. Hierna
is die oplossing binne 10 minute afgekoel na kamertemper8tuur
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en is die byvoeging van gedistilleerde wa ter gestaak.
Ongeveer 2 - 3 minute nadat die oplossing 50 0 C bereik
het , is 'n verdere 2,5 mi van 3~1 asynsuur bygedrup.
'n Lig-pers presipi taat het gevorm en die res van
die vloeistof is gedekanteer. Die presipitaat is 2 keer
met 300 ml gedistilleerde water gewas om ongereageerde
silwer ione te verwyder. Die presipi t a at is met behulp
van gedistilleerde water op 'n Buchner-tregter oorgedra
en gefil treer, met 300 ml etanol en 300 ml metanol gewas
en met behulp van 'n stroom lug gedroog. Die opbrengs was
42,94 g of 95,5 \. Die sintese van silwerasied in 'n ammo-
niakaliese medium word skematies in Figuur 5.1 aangetoon.
5.4 CHEMIESE ANALISE
5.4.1 STIKSTOFBEPALING MET BEHULP VAN DIE HERAEUS STIK-
STOFANAL I SEERDER
5.4. 1•1 DIE BEPALING VAN 'n BLANKO-WAARDE
Blanko verbrandings met Ie! tinhouertjies word ge-
doen totdat konstante waardes verkry word. Die gcmiddel-
de waarde van tien blanko bepal ings word as die blanko
waarde geneem.
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FIGUUR 5'1: SKEMATIESE VOORSTELLING VIR DIE SEREIDING VAN
SILWERASIED
1ST! BYVOEGING 20£ BYVOEGING 3D! BYVOEOINO
150ml 100ml 150ml
AgNO, 10.3 moll NH, (32%) NaN, (0.3 moJl
I I
O.5ml 1% N.CMC· }
, ,
1.
2. 2,5ml 7S·C
3M ASYNSUUR
NH3 t3. ROERSPOEO
800r.p.m.
1. 2 ,5ml
3MASYNSUUR }
FIL TREER
WAS 1. H20
2. ETANOL
3. METANOL
OROOG
• NaCMC. NATRIUMKARBOKSIEMETIELSELLULOSE
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5.4.1.2 KEUSE VAN DIE ~fONSTER HOEVEELHEJD
Vir springstowwe moet die monster hoeveelhede laag
gehou word om die geweld van die ontploffing so klein
moontlik te hou. Akkurate monstergroottes tussen 5 en
10 mg is gedurende hierdie ondersoek gebruik. Di t is
baie belangrik dat die monstermassa akkuraat afgemeet
word en daarvoor is 'n e 1ekt roniese mikroba lans gebrui k ,
5.4.1.3 STIKSTOFBEPALINGS
Die monster vir analise word in 'n tinhouer afgemeet
en dan in die verbrandingsbuis by 1050 0 C verbrand. Om
volledige verbranding te verseker word die verbrandings-
buis gedurende verbranding met suurstof gevul. Die ver-
brandingsprodukte word nou met koolstofdioksied oar koper-
oksied en gereduseerde koper gespoel tot binne die stik-
stof-ontvangbuis waar die koolstofdioks ied in 'n 50 \ kalium-
hidroksiedoplossing geabsorbeer word. Stikstof is die enig-
ste verbrandingsproduk wat oorbly en word volumetries gemeet
(sien Figuur 1.2).
Die persentasie stikstof word met behulp van die vol-
gende ve r ge Lyk ing bereken [61] :
\N •
(~leBv - Blv) x F x 100
E
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Wnar t\\ in massa/massa \
Bl
v •
Blanko-waarde
~leB • Gemete \'01 umev
E • ~13ssa van monster
F • -4.5550(T) + 1,5440(P) ... 73,0769
met T • Temperatuur (0 C)
P • Barometerdruk (mmHg)
5.4.2 BEPALING VAN SILWERIOON KONSEN'rRASIE IN SILWER-
ASIED MET BEHULP VAN ATOOMABSORPSIE-SPEKTROSKOPIE
5.4.2.1 STANDAARDOPLOSSING
'n Standaard silwernitraatoplossing (10 d.p.m.) is
voorberei deur silwernitraat (0,1572 g) in 25 ml van 'n
25 \ ammoniakoplossing op te los en die oplossing te ver-
dun tot 1 Ii t er , Hierdie verdunde oplossing word verder
10 keer verdun voor gebruik. 'n Nuwe standaard word vir
elke reeks analises voorberei om veranderinge in konsen-
tras ies van ba ie verdunde oplossings te verhoed.
5.4.2.2 MONSTERVOORBEREIDING
Die monster is voorberei deur 0,1 g silwerasied
akkuraat af te weeg en op te los in 2S ml van 'n 25 \ 8DDDO-
niakoplossing en die oplossing te verdun tot 1 liter. Hier-
die verdunde op1ossing word verder 10 keer verdun voor ge-
brui k.
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Die go 1 flengte wa arby die silwer ioon bepaling gedoen
is. is 328.2 nm. 'n Holkatodelamp met lampstroom 2S rnA is
gebrut k , 'n Oksiderende lug-asetileenvlam is vir die be-
palings gebruik.
5.4.2.3 BEREKENING
Die silwerkonsentrasie is met behulp van die volgende
ver gelyk In g bereken :
, Silwer •
waar \N in massa/massa \
k • konsentras ie op die atoomabsorpsie spek-
trofotometer in dele per miljoen
m • massa van die monster in mikrogram
V • volume voor verdunning
vf • verdunningsfaktor
• volume van verdunde oplossing eml)
alikwot geneem vir verdunning (ml)
5.S KARAKTERISERI~G VAN SILWERASIED DEUR r-UDDEL VAN
X-STRAALDI FFRAKS IE
5.5.1 t-'ONSTERVOORBEREIDING
Silweras ied is gemonteer deur di t me t 'n rubbermeng-
scI te vermeng. Hierdie mengsel is dan met 'n saeer-en-
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rolaksie tussen twee glasplaatjies tot 'n uiteindelike rub-
bermengselballetj ie gevorm. Die balletjie is met behulp
van 'n parallelpers platgedruk om die monteringskyf te
vorm. Dit! metode is uniek en verseker redelike veilige
hantering van pr ime r e springstowwe (59].
5.5.2 KARAKTERISERING
Die X-straaldiffraks iepatroon van s ilweras ied is
met 'n Philips wyehoek goniometer afgetas teen 4 c- per
minuut, 20mA X 40kV. CuK.-bestral ing met 'n grafiet mono-
chroma tor is gebruik.
5.6 KRISTALMODIFIKAS I EVAN SILWERASIED
Silwerasied is aan temperature vanaf kamertemperatuur
tot 230 0 C onderwerp, deur monsters vir 30 minute onder vakuum
by n spesifieke tempera tuur te verhi t , Hierna is die monster
in n desikator afgekoel waarna 'n X-straaldiffraksiepatroon
daa rvan verkry is (s ien paragraaf 2.2.3).
Die patrone is met 'n Philips wyehoek goniometer afgetas
teen 4 0 per minuut, 20mA X 40kV. CuKlIl.-bestraling met 'n gra-
fiet monochromator is gebruik.
5.7 DIFFERENSI~LE TE~IIESE ANALISE
n Klein hoeveelheid silweras ied (ongeveer 5 mg) is met
behulp van 'n Du Pont termiese anal iseerder in platinlDD-
89.
kroesies teen 20 0 C per minuut verhit. Aluminiumtrioksied
(A1 20 3) is as 'n ve rwy s In gs materiaal gebruik en kaliumper-
chloraat (KCl 04 ) as 'n 5 t andaard , 'n Termogram is verkry
(sien Figuur 2.5) en die resultate gelnterpreteer (sien
par a graaf 2.2.4).
5.8 TERMOGRAVUIETRIESE ANALISE
'n Kle in hoevee l.he ids ilweras ied is akkuraa t op die
termobalans van die Du Pont termiese analiseerder afgeweeg
en teen 20 C per minuut verhi t , 'n Termogram is verkry (5 ien
Figuur 2.6) en die resultate geinterpreteer (sien paragraaf
2.2.5).
5.9 CHEMIESE STABILITEIT VAN SILWERASIED
'n Eksperiment om kwalitatief aan te toon dat silwer-
asied chemies stabiel is teen hidrolise in die teenwoordig-
heid van koolstofdioksied en water. is uitgevoer.
Om 'n atmosfeer versadig met waterdamp en koolsuurgas te
ver se ke r , is 'n versadigde oplossing van natriumbikarbonaat
saam met die toetsmonsters in 'n geslote desikator geplaas
(60) •
Om die invloed van silweras ied in 'n vogtiRe atmosfeer
op koper waar te neem, is 'n hocveelheid koperdraad ook in
die ges lote desikator geplaas. 'n Vergelykende eksper iment
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is op loodasied uitgevoer.
'n Skematiese voorstelling van die eksperimentele op-
stelling word in Figuur 5.2 weergegee.
5.10 H1PAKSENSITI\\'ITEIT VAN PRn1~RE SPRINGSTO\\'\\'E
5, 10. 1 BESKRYWING VAN DIE APPARAAT
Die "Fall hammer " toets gee 'n aanduiding van die sen-
sitiwiteit van springstowwe vir inisiering deur impak.
Die springstofmonster is aan die impak van 'n vallende
massa onderwerp , Die parameter wat bepaal is, is die val-
hoogte waarby genoegsame energie aan die monster oorgedra
is sodat dit ontbind of ontplo£. 'n Klein hoeveelheid van
die springstof is op 'n plat, hoogsgepoleerde oppervlak van
'n staal roller geplaas. Hierdie roller is in 'n kraag ge-
plaas en die montering r us op 'n plat staal oppervlak, die
aambeeld. 'n Tweede roller van dieselfde grootte en afwerk-
ing is versigtig binne die kraag bo-op die monster geplaas
en het as 'n slagpen ge d i.en , Die rollers en krae was stan-
daard rollaerkomponente. 'n Staal hammer van bekende massa
is vanaf 'n gegewe hoogte op die slagpen laat val en die veer-
koms of afwesigheid van detonasie (weiering) is waar geneen.
Figuur 5.3 toon die opstelling en Figuur 5.4 die apparaat
vir impaksensitiwiteit.
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FIGUUR 5'2: SKEMATIESE VOORSTELLING VAN DIE EKSPERIMENT OM DIE
CHEMIESE STABILITEIT VAN SILWERASIEO EN LOODASIEO
TEN OPSIGTE VAN HIOROLISE TE BEPAAL
NoHCO, - OPLOSSING
FIGUUR 5·3: OPSTELLING VIR IMPAKSENSITIWITEIT
.~Jl"'7':I------::.,.ROLLERS
SPRINGSTOF -----t~~~:::t-
.;'j------ KRAAG
~~--- SENTRERINGSRING
----t-- AMBEELD
~,).
FIGUUR 5'4: JULIUS PETERS APPARAAT VIR IMPAKSENSITIWITEIT
~--VALMASSA
SUIGWAAIER\
~'.:'
~, . - .,)
.' .(
,
..
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5.10. 2 BRUCETON-l-tETODE VIR OJ E \'ER\\'ERKING VAN HtPAKSENS I-
TIWITEJTS\\'AARDES
Die "op-cn-a f " of sogenaamde Bruceton-metode is n
statistiese metode wat algemeen gebruik word vir die be-
pa1ing van die hoogt e waarby SO \ van die steekproe fmon-
sters behoort te detoneer. Hierdie metode gee n betrou-
bare SO \ waarskynlikheid vir de t onas Le , Die metode is
by verskillende maatskappye waar springstof hanteer word,
bes kryf en as aanvaard ingsnorm gespes ifiseer (bv , AECI,
Somchem, Naschem in die R.S.A.) maar geen statistiese ont-
led ing van die metode bestaan in die oop li tera tuur nie.
n Aanvanklike hoogte (ho) word arbi tr~r so na as
moontlik aan die verwagte gemiddelde hoogte gek Les . Die
logaritme van hierdie hoogte word bepaal (Yo • log ho) en
die waardes vir 1, 2 en 3 standaardafwykings van die toet-
se word by die logar i tme van die aanvanklike hoogte getel
+ +
of daarvan afgetrek (Yo - 1 standaardafwyking, Yo 2 stan-
daardafwykings, ens cvoor t s) om n reeks logaritmes tot gevolg
te h!.
log h 3 • Yo + 3s
log h 2 • Yo + 25
log h, • Yo + 5
log h o • Yo
log h • Yo - 5
-1
log h_ 2 • Yo - 25
log h_ 3 • YO - 3s
en I
95.
waar s • standa arda fvyking .
Die ant i -logari tme s van bogenoemde wan rdes word bereken
en as werklike valhoogtes in die opeenvolgende toetse ge-
br u i k ,
Veert ig steekproe fmonsters word getoets deur by hoogte
ho te begin. Indien die monster detoneer, word die volgen-
de monster by die vo o r af bepaalde hoogte ho~r as ho getoets
en in die geval van 'n weiering by die hoogte laer as ho•
Hierdie metode word herhaal deur die hoogte van die valmas-
sa te varieer vol gens die metode hierbo bespreek, a fhangen-
de van die voorkoms 0 f afwesighe id van detonas ie. 'n Gra-
fiese voorstelling wat die Bruceton-metode vir die bepaling
van die impaksens i tiwi tei t van loodasied (96 \ suiwer) aan-
toon, word in Figuur 5.9 weergegee.
Die berekening van die gemiddelde hoogte waarby 50 \
detonasies voorkom, word met behulp van die volgende for-
mules gedoen.
waar R • SO \ inis ieerhoogte
A +
• Y + d (N - ·0,5)
waar Y • die logar! tme van die gebeurten is WIt
96.
die ams t e vcerkea (of de t ena s Ie 6f
we iering)
d • die verski 1 rus sen logarl tmes van
epeenvo I cende hooltes
N • die tct a re aantal detonasics of
weierings wat ookal die minste voorkolll
A •
• 'n nueer iese waarde toeac-
ken aan die detona.ies of
we ler ings wa t ooka 1 die minsto
voorkom
ni· die nantal kere wat hier-
die gebeurtenis by e1ke
vlak vookom
• As weierings die minste voorkom is die
voorteken positie!.
As detonasies die minste vccrkca is die
vecr teken negat ie!
5.11 \\'RY\\'INCSENSITlh'ITEIT
Die springsto! is op 'n ruwe porseleinplaatj ie tepID..
met die porseleinst4£ie daarop. Bekende bela.tings is op
die s t af le toegepas deur verski llende lIusastukke un dh
wrrwingarm re hang. Die volume JUteriul wat op die porse·
97.
Le Lnpl aat j Ie gep Iaas is vi r elke t oet saens t e r ",as 10 11113•
Die Jul i us Peters apparaat vi r wry",ings~ns it iwi reit
(sien parngraaf 3.2.2) is v l r die bepalings gebruik en
word in Figuur 5.5 aanget oon met die opstelling in FigUUT
5.6.
5.12 PLOFEIENSKAPPE VAN SILk'ERASIED
'n Brugdraad-detonlltor (sien FiguUT 5.7) is in hier-
die ondersoek gebruik. Een honderd van hierdie detona-
tors is met silwcrasicd as prim~re springstof gevul en
e en honderd met loodasied. PETN is in bcide gcvalle as
sekond!re springstof gebruik. Die massas van die prim!re
spr ingsto,,'We is geleide lik verl aag, terwyl die massa PETN
dien ooreenkomstig verhoog is om die dimensies konstant
te hou (sien pnragraaf 4.2). Die vulmetode is 'n standaard
produksiemetode wat vir militere detonators gebruik word.
Die gevulde de tonators is afsonderlilc b inne 'n aluminhun-
huls bo-op 'n staalblok geplnns (sien Figuur S.8) en deur 'n
konstante elektriese stroam ontsteek. Die drukhol t es in die
staalblokke is met 'n dieptemeter en die funksioneringstye
me t behulp van on foto-transistor bepaal.
9S.
FIGUUR 5·5: JULIUS PETERS APPARAAT VIR WRVWINGSENSITIWITEIT
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FIGUUR 5'8 OPSTELLtNG VIR DIE BEPALING VAN DIE PLOFEIENSKAPPE
VAN SILWERASIEO
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FIGUUR 5.9 GRAFIESE VOORSTELLING VAN BRUCETON-f.'ETOIlE VIR LOOIlASIEU (96 \ suiwer)
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